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A erva mate (Ilex paraguariensis St. Hilaire) é uma planta típica de regiões 
subtropicais da América do Sul, amplamente utilizada no Brasil, Paraguai, Uruguai e 
Argentina. O mate é uma bebida consumida em alguns países da América do Sul, 
que possui altos teores de compostos bioativos como compostos fenólicos, 
metilxantinas e saponinas, bem como apresenta elevada atividade antioxidante. O 
processamento de bebidas com uso da tecnologia de membranas visando aumentar 
sua limpidez apresenta elevado potencial e eficiência. No presente trabalho foram 
obtidas infusões de erva mate por meio de extrações aquosas, onde avaliou-se o 
efeito do tempo e da temperatura. A extração com maior rendimento de compostos 
fenólicos totais foi clarificada utilizando membrana polimérica de polietersulfona com 
retenção nominal de 50 kDa, avaliando-se o efeito das variações da pressão 
transmembrana e da frequência de agitação mecânica no fluxo final de permeado, 
nas resistências e na perda de compostos fenólicos. A cinética da extração de 
compostos fenólicos apresentou estabilização por volta dos 35 minutos. Na 
otimização da extração de compostos fenólicos do extrato aquoso de folhas de erva 
mate foi verificado que uma possível condição ótima de trabalho ocorre no binômio 
tempo/temperatura de 11,95 minutos e 92ºC. A segunda etapa consecutiva de 
extração de compostos fenólicos não se mostrou viável, apresentando uma taxa de 
recuperação de 18,90% em relação à primeira extração. O produto clarificado obtido 
pela ultrafiltração apresentou elevada limpidez e cor amarelo ouro, com elevada 
transmissão de compostos fenólicos. O fluxo de permeado final apresentou valores 
entre 3,99 e 10,20 kg/h.m2, sendo maior para pressões mais elevadas, enquanto que 
a agitação no tanque de alimentação não apresentou efeitos significativos. O efeito 
resistivo preponderante foi a resistência devido à camada polarizada, com uma 
contribuição média de 44,7% em relação à resistência total, seguida da resistência 
devido a membrana que contribui em média com 36,7%. A resistência devido ao 
fouling apresentou uma moderada participação na resistência sofrida pelo fluxo de 
permeado, com participação de apenas 18,5% da resistência total, em média. O 
modelo de renovação de superfície se ajustou bem aos dados experimentais, 
apresentando R2 em torno de 86,56%. 
 
 



















Yerba mate (Ilex paraguariensis St. Hilaire) is a typical plant of subtropical regions of 
South America, it is widely used in Brazil, Paraguay, Uruguay and Argentina. Mate is 
a beverage consumed in some countries of South America, which has high content of 
bioactive compounds such as phenolics, saponins and methylxanthines, thus 
presenting high antioxidant activity. The beverage processing with the use of 
membrane technology seeking enhance clarity, presents high potential and 
efficiency. In the present work yerba mate infusions were obtained by aqueous 
extraction, which it was assessed the effect of time and temperature. The extract with 
highest extraction yield of total phenolic compounds was clarified using 
polyethersulfone polymer membrane with nominal retention of 50 kDa, evaluating the 
effect of changes in transmembrane pressure and frequency of mechanical agitation 
at the end flow, resistance and loss of phenolic compounds. The extraction kinetics of 
phenolic compounds reached stabilization in time 35 minutes. The extraction 
optimization of phenolic compounds from the aqueous extract of yerba mate leaves 
presented a optimum condition at the binomial time/temperature of 11.95 minutes 
and 92ºC. The second consecutive stage extraction of phenolic compounds was not 
viable with a recovery rate of 18.90% compared with the first extraction. The clarified 
product obtained by ultrafiltration showed high clarity and color of goldenrod with high 
transmission of phenolic compounds. The final flux showed values between 3.99 and 
10.20 kg/h.m2, it was verified the increase in flux when higher pressure was applied, 
while the stirring showed no significant effects. The predominantly resistive effect 
was attributed to polarized layer, with average of 44.7% contribution to the total 
resistance followed by the membrane resistance that contributed 36.7% of the total 
resistance. The resistance due to the fouling showed low participation in the total 
resistance, only 18.5%. The surface renewal model showed good adjusted to the 
experimental data, the model presented R2 around 86.56%. 
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A erva mate é uma bebida consumida em alguns países sul-americanos: 
Brasil, Argentina, Paraguai, e Uruguai (MOSIMANN et al., 2006), vem agradando ao 
público norte-americano, que está à procura de alimentos mais saudáveis e naturais 
(BURRIS et al., 2012). 
Na medicina popular é utilizada no tratamento de artrite, doenças hepáticas, 
reumatismo, dor de cabeça e obesidade (FILIP et al., 2000).  
Bebidas à base de erva mate são boas fontes de compostos bioativos como 
cafeína, compostos fenólicos e saponinas. Entre os compostos fenólicos, os ácidos 
fenólicos são os que se encontram em maior concentração (BASTOS et al., 2007).  
O consumo de erva mate data de algumas centenas de anos (BASTOS; 
TORRES, 2003), sendo que seu consumo se dá principalmente na forma de 
infusões de folhas verdes e secas (chimarrão e tererê) e na forma de chá mate com 
folhas torradas (BASTOS et al., 2005). 
No ano de 2010, o consumo per capita de bebidas prontas foi de 43,7 L por 
pessoa, entre essas bebidas encontra-se o chá pronto. No ano de 2010 o consumo 
de chá pronto teve um aumento de 11,2% (ABIR, 2011). Apesar do crescimento, o 
consumo ainda está abaixo quando comparados a países como a Inglaterra 
(REVISTA RURAL, 2006). Ainda em relação aos chás, De Godoy et al. (2011) 
aplicaram questionário na região de Curitiba – PR, onde constatou-se que o chá em 
sachê era o preferido pelos consumidores, seguido das bebidas prontas.  
A maneira como os chás gelados são produzidos e oferecidos ao 
consumidor – adição de aditivos como agentes de estabilização - não atendem as 
demandas dos consumidores que procuram por alimentos mais saudáveis, ou seja, 
alimentos sem aditivos e de alto valor nutritivo (TODISCO; TALLARICO; GUPTA, 
2002).  
A tecnologia de separação por membranas é uma nova forma de 
processamento na indústria. Tais processos podem substituir outras tecnologias já 
estabelecidas como destilação, centrifugação e extração. Entre as suas vantagens 
destacam-se a separação altamente seletiva, a não necessidade de materiais 




de mudança de fase e integração simples com processos já existentes (BOWEN; 
JENNER,1995).  
Diante do contexto exposto acima, o objetivo do presente trabalho foi 
estudar a obtenção do extrato aquoso de erva mate clarificado por meio de 
membrana polimérica de ultrafiltração, além de investigar qual o efeito desse 





























2.1 OBJETIVO GERAL 
 
 
Estudar, caracterizar e comparar diferentes condições operacionais da 
obtenção e da ultrafiltração do extrato aquoso de erva mate, bem como avaliar seus 
efeitos no conteúdo de compostos fenólicos. 
 
 
2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 
 
Verificar o conteúdo fenólico do extrato aquoso de erva mate. 
Avaliar a cinética de extração aquosa de compostos fenólicos das folhas de 
erva mate. 
Otimizar o processo de extração aquosa de erva mate por meio de 
delineamento experimental. 
Investigar a eficiência de uma segunda extração aquosa nas folhas de erva 
mate. 
Avaliar os efeitos da pressão transmembrana e da agitação mecânica no 
processo de ultrafiltração do extrato aquoso de erva mate. 
Verificar a influência do processo de ultrafiltração no teor de compostos 
fenólicos. 
Avaliar o fluxo de permeado e a retenção de compostos fenólicos na 
clarificação. 
Modelar os dados obtidos a partir das curvas de fluxo de permeado durante 








3 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 
 
3.1 ERVA MATE (Ilex paraguariensis St. Hilaire) 
 
 
A erva mate (Ilex paraguariensis St. Hilaire) é uma planta típica de regiões 
subtropicais da América do Sul (BALZAN et al., 2013), amplamente utilizada em  
países como Brasil, Paraguai, Uruguai e Argentina (MOSIMANN et al., 2006).  
Na América Latina é consumida com auxílio de uma “cabaça” seca e um 
aparato metálico denominado “bomba”. A erva seca é colocada dentro da “cabaça” e 
então é adicionada água quente, essa operação é repetida diversas vezes. Já na 
América do Norte, a erva é consumida sob a forma de sachês de chá ou utilizada na 
forma de concentrado como ingrediente na indústria alimentícia (HECK; DE MEJIA, 
2007). Já de acordo com Filho (2011), são encontrados no mercado os seguintes 
produtos de erva mate: “o mate em saquinhos com doses individuais ("tea bags"); o 
mate concentrado na forma líquida; o mate solúvel; e embalagens contendo chá 
mate tostado pronto para o consumo, puro ou misturado com outros chás.” 
O cultivo de erva mate apresenta vantagens em três diferentes aspectos 
(RODIGHERI; DOSSA;VIELCAHUAMAN, 2005): 
 
- econômico: apresenta rendimento de mais de R$ 175 milhões ao ano;  
- social: geração de empregos e renda; 
- ambiental: apresenta efeito positivo contra a erosão do solo, quando plantada em 
curvas de nível. 
 
De acordo com FAOSTAT (2013), a produção de erva mate no ano de 2011 
ficou dividida entre três países: Brasil, Argentina e Paraguai.  
No Brasil, a erva mate pode ser encontrada nos seguintes estados: Paraná, 
Santa Catarina, Rio Grande do Sul, Mato Grosso do Sul e São Paulo (OLIVEIRA; 
ROTTA, 1985).  
No Paraná, entre os anos de 2007 e 2011, a produção anual, em toneladas, 




Algumas pesquisas relatam benefícios do consumo de erva mate à saúde. 
Kang et al. (2012), observaram ação anti-obesidade in vivo e efeitos sobre os níveis 
de glicose. Arçari et al. (2011) realizaram estudos com camundongos e verificaram o 
efeito anti-inflamatório, além de concluírem que promove a restauração da 
sinalização hepática à insulina. Conforti et al.  (2012) relatam que o consumo de chá 
de erva mate oferece uma proteção em relação a massa óssea de mulheres na pós-
menopausa. Pimentel et al. (2013) observaram a reversão dos efeitos pró-
inflamatórios em ratos submetidos a dietas altamente calóricas. Lückemeyer et al. 
(2012) avaliaram a atividade anti-herpes de  extratos de erva mate, sendo que todos 
os extratos apresentaram atividade anti-herpes em concentrações não citotóxicas.  
Gao et al. (2013) sugerem ao final de sua pesquisa realizada com ratos que a erva 
mate pode ser utilizada como terapia alternativa e complementar no tratamento de 
hiperlipidemia, entretanto, são necessários estudos mais profundos.  
Na medicina popular, vem sendo utilizada nos tratamento de artrite, 
enxaqueca, prisão de ventre, reumatismo, hemorroidas, obesidade, fadiga, retenção 
de líquido, hipertensão, e para o tratamento de enfermidades no fígado e estômago 
(BASTOS; TORRES, 2003).  
 
 
3.1.1 Processamento da Erva Mate 
 
 
No processamento da erva mate para consumo na forma de chimarrão, a 
erva mate passa por três estágios (ESMELINDRO et al., 2002): 
 
- Sapeco: os ramos com as folhas são submetidos à chama de um forno por um 
período em torno de 8 minutos, com intuito de retirar a umidade superficial e inativar 
as enzimas peroxidase e polifenoloxidase. 
- Secagem: pode ser realizada por dois tipos de secadores, os de esteiras e os 
rotativos. A principal diferença reside no contato da matéria prima com a fumaça, no 
secador de esteira o contato é indireto e no secador rotativo é direto. 
- Cancheamento: nessa etapa a erva seca é triturada, em seguida passa por 




utilizada como matéria prima para produção de chá, ou passar por um processo de 
moagem fina (soque) para ser utilizada como chimarrão.  
 
Após os passos acima a erva mate é então enviada ao acondicionamento 
(MAZUR, 2012). 
A ação do calor promove alterações nos compostos químicos das folhas e 
galhos, tais mudanças levam ao desenvolvimento do aroma e sabor do produto 
pronto (LEPREVOST, 1987).  
Na FIGURA 1, encontra-se uma representação esquemática de uma 




FIGURA 1 - PROCESSAMENTO DE VÁRIOS PRODUTOS DA ERVA MATE 







3.1.2 Compostos Bioativos Presentes na Erva Mate 
 
 
Alguns estudos relataram ou determinaram compostos bioativos presentes 
na erva mate, dentre os quais pode citar-se: compostos fenólicos (BERTÉ et al., 
2011), (DE MEJÍA et al., 2010), (BASTOS et al., 2007),  alcalóides (CLIFFORD; 
RAMIREZ-MARTINEZ, 1990), (SALDANA et al., 1999) e saponinas (GOSMANN, et 
al., 2012), (SCHENKEL et al., 1997), (COELHO et al., 2010), (GNOATTO; 
SCHENKEL; BASSANI, 2005). 
Diversos estudos vêm sendo realizados com foco nos compostos bioativos 
da erva mate. De Souza et al. (2011) identificaram saponinas, xantinas, flavonoides 
e ácidos fenólicos em folhas de erva mate, utilizando a técnica de cromatografia 
líquida de ultra eficiência. A biomassa residual, mas especificamente a casca da 
árvore, foi estudada como fonte de compostos bioativos por Pagliosa et al. (2010). 
Ao final do estudo de Pagliosa et al. (2010) a capacidade antioxidante e os teores de 
fenólicos totais foram superiores aos encontrados em folhas. Também foram 
encontrados valores consideráveis de metilxantinas.  
 
 
3.2 COMPOSTOS FENÓLICOS 
 
 
Compostos fenólicos são metabólitos secundários, amplamente encontrados 
em plantas (RISPAIL; MORRIS; WEBB, 2005) que apresentam elevado potencial 
antioxidante e são associados à prevenção de algumas doenças degenerativas 
associadas ao estresse oxidativo (SCALBERT et al., 2005).  
Na revisão de Robards et al. (1999), são definidos dois conceitos para 
compostos fenólicos. O primeiro, mais simples e menos abrangente, define 
compostos fenólicos como compostos que apresentam anel aromático com um ou 
mais substituintes hidroxilas. Essa definição também é citada por Vermerris e 
Nicholson (2006a). O segundo conceito definido por Robards et al. (1999), diz que 
os compostos fenólicos são substâncias derivadas da via do chiquimato e do 




Os compostos fenólicos são bastante frequentes em plantas, nesses 
sistemas naturais são frequentemente encontrados como ésteres ou em suas formas 
glicosídicas, ao invés de compostos livres (VERMERRIS; NICHOLSON, 2006a). 
Entre os compostos fenólicos existentes em plantas pode-se citar: ácidos fenólicos, 
fenólicos simples, antocianinas, flavonoides e derivados do ácido cinâmico. Todos os 
compostos fenólicos têm em sua estrutura as características de sequestradores de 
radicais livres, entretanto, a atividade de sequestro de radicais livres varia bastante 
em função de suas características químicas (hidroxilação, polaridade, solubilidade, 
potencial de redução) e estabilidade do fenólico às etapas de processamento pelas 
quais o alimento foi submetido (MCCLEMENTS; DECKER, 2010). 
De acordo com Vermerris e Nicholson (2006a), os compostos fenólicos 
podem ser divididos em classes, de acordo com sua estrutura química: fenólicos 
simples, aldeídos e ácidos fenólicos, acetofenonas e ácidos fenilacéticos, ácidos 
cinâmicos, curaminas, flavonoides, biflavonoides, benzofenonas, xantonas e 
estilbenos, benzoquinonas, antraquinonas e naftoquinonas, betacianinas, ligninas, 
lignanas, taninos e flobafenos. 
Ribéreau-Gayonem (1968, citado por Soares, 2002), apresenta uma 
classificação diferente: 
 
- pouco distribuídos na natureza: apresentam uma menor frequência na 
natureza. Como exemplos, citam-se a hidroquinona, fenóis simples e os derivados 
de ácido benzóico; 
- polímeros: não são encontrados em sua forma livre e sim polimerizados, 
entre os exemplos, têm-se os taninos e as ligninas.  
- largamente distribuídos na natureza: esse grupo é subdividido em outras 
duas classes: I) flavonoides e seus derivados e II) ácidos fenólicos e cumarinas. 
 
Os compostos fenólicos apresentam aspectos funcionais, contribuindo assim 
para a saúde humana, além do mais, muitas das propriedades benéficas dos 
vegetais (como atividade antioxidante, prevenção de câncer, doenças 
cardiovasculares e patologias de caráter inflamatório) estão ligadas à presença de 
compostos fenólicos (MARTINEZ-VALVERDE; PERIAGO; ROS, 2000). 
A ação antioxidante de compostos fenólicos vem sendo bastante estudada, 




lipídeos. Ainda em relação à atividade antioxidante dos fenólicos, é importante 
ressaltar que sua atuação depende da concentração dos mesmos, uma vez que em 
pequenas quantidades há uma ação como antioxidante, ao passo que em elevadas 
concentrações sua função pode vir a ser a de pró-oxidante, já que atuam em 
reações de iniciação (Robards et al., 1999). 
A biossíntese de compostos fenólicos nos vegetais pode ocorrer por meio de 
diferentes rotas metabólicas, entretanto, observam-se duas rotas fundamentais: a 
rota do ácido chiquímico e a rota do ácido malônico (TAIZ; ZEIGER, 2004). 
Os compostos fenólicos são facilmente extraídos de plantas com metanol ou 
metanol acidificado com HCl 0,01% (v/v). Apesar da simplicidade, alguns cuidados 
devem ser tomados durante a extração, como a realização sob proteção da luz e 
condições de frio. Entre as técnicas utilizadas na identificação e na caracterização 
de compostos fenólicos, destacam-se as instrumentais: cromatografia líquida e 
cromatografia gasosa (VERMERRIS; NICHOLSON, 2006c). 
 
 
3.3 PROCESSOS DE SEPARAÇÃO POR MEMBRANAS (PSM) 
 
 
Os processos de separação por membranas (PSM) acontecem de acordo 
com a capacidade das membranas semipermeáveis em diferenciar moléculas pelo 
tamanho. Esse reconhecimento pelo tamanho é o principal mecanismo, sendo que a 
composição química e a estrutura das moléculas também contribuem para o 
processo, só que em intensidades menos pronunciadas. O mecanismo baseado no 
tamanho das moléculas acontece uma vez que a membrana funciona com uma 
barreira seletiva, enriquecendo a alimentação com certos componentes, e 
empobrecendo com outros (HELDMAN; LUND; 2007). 
A situação ótima em um processo de microfiltração (MF), ultrafiltração (UF) 
ou osmose inversa (OI) é baseada no tripé: aumento de fluxo de permeado, 
manutenção das propriedades do fluido e menor ocorrência de fouling (NANDI; 
UPPALURI; PURKAIT, 2011).   
O uso de membranas em etapas de separação na indústria vem ganhando 
destaque, apesar de ser considerada uma modalidade nova de separação em 




Nandi, Uppaluri e Purkait (2011) citam que para a escolha de membranas 
para processamento de suco, algumas características das membranas, de caráter 
estritamente técnico, também são de elevada importância, tais como: tamanho 
médio do poro, distribuição dos tamanhos de poro e porosidade. 
Os processos envolvendo membranas são divididos em: difusão gasosa em 
poros sólidos, diálise, permeação gasosa em membrana, osmose inversa, 
ultrafiltração, microfiltração e permeação em gel (GEANKOPLIS, 2003). A osmose 
inversa, a nanofiltração, a ultrafiltração e a microfiltração são processos regidos por 
gradiente de pressão (HELDMAN; LUND; 2007).  
Cada um desses processos é seletivo para uma determinada faixa de 
tamanho molecular, conforme o descrito na FIGURA 2.   
 
 
FIGURA 2 - SELETIVIDADE DE MEMBRANAS DE ACORDO COM O TAMANHO 
DAS MOLÉCULAS 
FONTE: ADAPTADO DE CHERYAN (2007) 
 
 
A osmose inversa pode ser utilizada para separar água dos demais solutos 
presentes na solução. Já a nanofiltração é capaz de separar moléculas que 
apresentam massa molar média entre 500 e 2000 Da, enquanto a ultrafiltração retém 
colóides e macromoléculas com massa molar maior que 5 kDa e na microfiltração 





Os PSM podem apresentar configurações diferentes, que são definidas pela 
forma com que o fluxo entra em contato com a membrana: filtração estática 
(convencional) e filtração tangencial (USHIKUBO, 2006). Esses diferentes arranjos 




FIGURA 3 - ESQUEMAS DESCRITIVOS DAS FILTRAÇÕES TANGENCIAL E ESTÁTICA 
FONTE: ADAPATADO DE KASTER (2009) 
 
 
Na filtração convencional (também conhecida como filtração frontal ou ainda 
“dead end”) o fluxo da solução passa através da membrana, fazendo que o soluto 
e/ou sólidos suspensos sejam retidos, formando uma torta na superfície da 
membrana. O processo ocorre em regime transiente, já que a concentração do 
soluto na superfície da membrana aumenta com o tempo (HABERT; BORGES; 
NOBREGA, 2006). 
Já no modelo conhecido como filtração tangencial, o fluxo da solução é 
paralelo à superfície da membrana e o fluxo do permeado tem um escoamento 
transversal à membrana. A grande vantagem da filtração tangencial é que o 




do que o fluxo permeado do solvente puro; que decorre do aumento da resistência à 
transferência de massa causado pelo acréscimo na concentração das moléculas 
mantidas nas proximidades da superfície da membrana (HABERT; BORGES; 
NOBREGA, 2006). 
Conforme Nandi, Uppaluri e Purkait (2011), em relação à utilização de 
processos de separação por membrana (PSM) no processamento de sucos, 
observa-se que: 
 
I) Predomínio do uso de membranas poliméricas em relação às cerâmicas 
(que se deve ao alto custo das membranas cerâmicas); 
II) O diâmetro de poro não afeta a qualidade do permeado, mas sim o fluxo 
do permeado; 
III) Os parâmetros morfológicos que garantem um valor ótimo para o fluxo do 
permeado e minimizam as incrustações não foram estudados de maneira 
mais intensa; 
IV) Existe uma necessidade de se elucidar/estudar os modelos que permitem 
verificar a relação entre o fluxo do permeado e as características 
morfológicas (como por exemplo, diâmetro de poro e porosidade).  
 
A similaridade com o produto original e a manutenção de componentes 
como vitaminas e açúcares nos produtos obtidos são pontos básicos para o 
estabelecimento dos processos de micro e ultrafiltração, assim como para sua 
aceitação junto aos consumidores (CARVALHO; CASTRO; SILVA, 2008).  
Vários são os elementos que devem ser considerados na escolha de um 
PSM para uma determinada aplicação, como por exemplo, a natureza dos solutos, o 
nível de separação desejado e o volume tratado (JÖNSSON; TRÄGÅRDH, 1990).  
Em relação à manutenção de nutrientes no permeado, o diâmetro dos poros 
da membrana, o “cut off”, a configuração e a pressão transmembrana aplicada 
podem alterar de maneira positiva ou negativa tal preservação (CARVALHO; 
CASTRO; SILVA, 2008).   
O cut off ou retenção nominal é definido como sendo o valor da massa molar 
de espécies que apresentam uma rejeição de 95%, ou seja, pelo menos 95% das 
espécies com determinada massa molar são retidas pela membrana. (HABERT; 







A ultrafiltração (UF) é um processo de separação por membranas que 
permite separar e purificar correntes líquidas que em sua composição apresentem 
macromoléculas. As membranas utilizadas no processo de UF apresentam tamanho 
de poro que varia entre 1 e 100 nm, por conta desses pequeno tamanho de poro é 
necessário o emprego de elevadas diferenças de pressão, que variam entre 2 e 10 
bar (HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006). 
Na ultrafiltração, o solvente e moléculas de baixa massa molecular percolam 
através da membrana (chamado de permeado) e moléculas maiores são retidas pela 
membrana, que posteriormente são recuperadas e ocasionam uma concentração da 
solução (GEANKOPLIS, 2003). 
Entre as vantagens da ultrafiltração, pode-se citar: capacidade de 
fracionamento, baixo consumo de energia e a ampla faixa de temperatura de 
operação (JÖNSSON; TRÄGÅRDH, 1990). 
A ultrafiltração é um processo utilizado em diversas situações, como por 
exemplo: separação de emulsões, concentração de partículas de látex, 
processamento de sangue e plasma, fracionamento e separação de proteínas, 
esterilização de vinho e clarificação de suco de frutas (GEANKOPLIS, 2003).  
Em diversos casos a ultrafiltração se apresenta como a melhor alternativa 
em relação a outras técnicas de separação, sendo em alguns casos a única solução 
possível para a separação (JÖNSSON; TRÄGÅRDH, 1990).  
Na literatura são encontrados diversos estudos com diversas aplicações do 
processo de ultrafiltração, como por exemplo: clarificação de suco de romã (BAGCI, 
2014), enriquecimento do extrato alcoólico de casca de Eucalyptus globulus (PINTO 
et al., 2014), remoção de cromo da água (ABBASI-GARRAVAND; MULLIGAN, 
2014), fracionamento de α-lactoalbumina e β-lactoglobulina a partir do soro do leite 
bovino (ARUNKUMAR; ETZEL, 2014), recuperação de proteína durante o 
isolamento de quitina a partir da cascas de camarão (BENHABILES et al., 2013) e 
separação de polifenóis e proteínas do extrato de cascas de semente de linhaça 
(LOGINOV et al., 2013).  
O uso de ultrafiltração no tratamento de extratos e chás também é relatado 




TABELA 1 – EXEMPLOS DE TRABALHOS REALIZADOS UTILIZANDO ULTRAFILTRAÇÃO NO 
PROCESSAMENTO DE EXTRATOS E CHÁS 
Produto Membrana Condições Operacionais Referência 
Chá preto 
Membrana cerâmica 
Tubular (40 kDa) 
PT=70, 120 e 170 kPa 
T=50ºC 
v=0,49 a 3,2 m/s 
 
Todisco, Tallarico e 
Gupta (2002) 
Chá verde 
Membranas de celulose 
(30, 50 e 100 kDa) 
PT=0,18 MPa 
Agitação magnética 
Rao et al. (2011) 
Chá preto 
Membranas de polisulfona 
(500, 100, 50 e 25 kDa) 
 
T=26 ± 2ºC  
 Agitação de 800 rpm 
 










PT=1, 2 3 e 4 bar 




Membrana de filme fino (5 
kDa) e membranas de 
polietersulfona (10,  30 e 
100 kDa) 
T=30 ± 2ºC 
PT=276, 414, 552 e 690 kPa 
Chhaya et al. 
(2012a) 
Chá verde 
Membranas (5, 10, 30 e 
100 kDa) 
Vazão=80, 100 e 120 L/h 
PT=276, 414 e 690 kPa 
 





polietersulfona (30 kDa) 
Vazão=60, 80, 100 e 120 L/h 
PT=276, 414, 552 e 690 kPa 
 
Chhaya et al. 
(2012b) 
Chá preto 
Membrana de fluorpolímero 
(30 kDa) e membranas de 
celulose  (30 e 100 kDa) 
T=50 e 36ºC 
PT =1 e 3 bar 
v=0,44 m/s 
Evans e Bird 
(2010) 
FONTE: O autor (2014) 
PT = Pressão transmembrana 
v = Velocidade  
 
 
3.3.2 Fenômenos que Limitam o Fluxo de Permeado 
 
 
Os fenômenos que limitam o fluxo de permeado em um PSM estão listados 
entre os principais fatores que dificultam a adoção da tecnologia de membranas nas 
indústrias, tais fenômenos são os seguintes: a polarização por concentração, a 
camada polarizada e o fouling (USHIKUBO, 2006).  
A separação do sistema soluto-solvente gera uma retenção do soluto na 
superfície da membrana, uma vez que o solvente passa através da membrana e o 
soluto permanece na superfície. Tal retenção do soluto gera um aumento na 
concentração local, que é conhecida como polarização por concentração, dessa 




acordo com a Lei de Fick, um aumento da concentração na superfície da membrana 
acarretará em um movimento do soluto em direção ao seio da solução (BOWEN; 
JENNER, 1995).  
A formação da camada polarizada ocorre quando a concentração de soluto 
na interface membrana/seio da solução aumenta em tal proporção que ocorre um 
depósito na superfície da membrana. Esta camada faz com que a resistência ao 
fluxo do permeado aumente, entretanto, como esta camada apresenta uma 
característica dinâmica, esse efeito pode ter seus efeitos minimizados por meio de 
mudanças na configuração do sistema, tais como aumento na velocidade tangencial, 
diminuição da pressão ou diminuição da concentração da solução de alimentação 
(USHIKUBO, 2006). 
De acordo com Heldman e Lund (2007), o principal fator responsável pela 
dificuldade em estabelecer os PSM como processos convencionais na indústria de 
alimentos é o fouling. Este fenômeno contribui para uma drástica redução na 
performance do processo, apesar de sua importância, esse fenômeno é comumente 
confundido com outros processos de redução de fluxo (HELDMAN; LUND, 2007). 
O fouling é um fenômeno irreversível, ocasionado pelo depósito de solutos 
provenientes da corrente de alimentação na superfície e/ou nos poros da membrana.  
Diferentemente da camada polarizada, o fouling só pode ter seu efeito revertido por 
meio de processos de limpeza específicos. Este fenômeno é regido pelas 
características da membrana e pelas interações soluto-soluto e soluto-membrana 
(USHIKUBO, 2006). 
A formação do fouling é caracterizada por três situações: adsorção e adesão 
de componentes na superfície da membrana; polarização por 
concentração/formação da camada e bloqueio dos poros (MERIN; DAUFIN, 1990).  
Umas das consequências do fouling é o custo elevado para sua remoção, 
através da limpeza da membrana, além do que, para tal limpeza são necessários 









3.3.3 Uso Industrial 
 
 
O uso de membranas vem se mostrando com boa alternativa no setor 
industrial, nas indústrias químicas e de alimentos as mesmas vêm apresentando 
resultados expressivos, apesar de algumas dificuldades técnicas como: incrustações 
das membranas, limpeza, queda no fluxo do permeado e custo elevado. Todavia, 
essas mesmas dificuldades não tornam inviáveis o uso de membranas, devido à 
procura de processos industriais com menor impacto econômico, mais seguro e 
produtos alimentícios com maior valor nutricional (PAES, 2011).  
A microfiltração e a ultrafiltração atualmente têm sido utilizadas nos mais 
diversos segmentos da indústria, tais como, alimentícia, farmacêutica, biomédica, 
biotecnológica, de papel e química. De maneira geral são aplicadas em processos 
de concentração, recuperação, clarificação, tratamento de efluentes e operações de 
purificação (ZEMAN, ZYDNEY, 1996).  
De acordo com Porter (1990) o processo de ultrafiltração apresenta diversas 
aplicações no processamento de alimentos: concentração de leite, recuperação das 
proteínas do soro, concentração de clara de ovo e de gelatina, clarificação e 
esterilização a frio de sucos de frutas e vinhos, assim como redução do teor 
alcoólico em cervejas.  
O processo de clarificação de sucos, por exemplo, é realizado 
tradicionalmente por meio da adição de um agente clarificante seguida da 
decantação ou de filtração convencional. A ultrafiltração apresenta as vantagens de 
realizar a clarificação em uma única etapa e de dispensar a utilização de agentes 













4 MATERIAL E MÉTODOS 
 
 
O presente trabalho foi realizado nos laboratórios do Programa de Pós-
Graduação em Engenharia de Alimentos da UFPR, em seis etapas, conforme o 
fluxograma apresentado na FIGURA 4: 
 
ETAPA 1: Cinética do processo de extração; 
ETAPA 2: Otimização do processo de extração; 
ETAPA 3: Avaliação da segunda extração; 
ETAPA 4: Ultrafiltração; 
ETAPA 5: Análises físico-químicas; 
ETAPA 6: Aplicação de modelos matemáticos aos dados experimentais. 
 
 




FIGURA 4 – FLUXOGRAMA DESCRITIVO DAS ETAPAS DO ESTUDO 







4.1.1 Matéria Prima 
 
 
Foram adquiridos 15 kg de erva mate seca não tostada, fornecida pela 
empresa Baldo® (Filial São Mateus do Sul - PR).  As amostras foram 
homogeneizadas, embaladas a vácuo em embalagens individuais de 1 kg e 






No processo de ultrafiltração foi utilizada uma membrana produzida pela 
empresa PAM® membranas seletivas (Rio de Janeiro - RJ), que apresenta as 
seguintes características, segundo a própria fabricante: 
 
- geometria cilíndrica do tipo fibra oca;  
- confeccionada em polietersulfona (PES); 






O equipamento de filtração utilizado nos experimentos também foi produzido 
pela PAM® membranas seletivas, o equipamento é composto basicamente dos 
seguintes componentes: bomba centrífuga associada ao inversor de frequência para 
o controle de vazão da alimentação, manômetro, rotâmetro, tanque de alimentação, 
termômetro e válvulas de controle de pressão. A FIGURA 5 apresenta uma imagem 






FIGURA 5 - ESQUEMA DO EQUIPAMENTO DE FILTRAÇÃO 






4.2.1 Caracterização da Amostra e dos Produtos Obtidos 
 
 
As análises abaixo foram realizadas como forma de caracterizar a amostra, 
sendo que algumas dessas análises foram realizadas antes e após os tratamentos. 
As medidas de viscosidade do permeado e da água, assim como as massas 
específicas do permeado e da água são necessárias para realizar os cálculos 










O pH das amostras foi determinado utilizando-se um medidor de pH 






As medidas de turbidez das amostras foram realizadas em turbidímetro da 
marca DEL LAB modelo DLM 2000B, localizado no Centro de Pesquisa e 
Processamento de Alimentos (CEPPA).  As respostas foram expressas em NTU 
(Unidade Nefelométrica de Turbidez). 
 
 
4.2.1.3 Teor de Fenólicos Totais 
 
 
A determinação do teor de fenólicos totais (CFT) foi efetuada pelo método de 
Folin-Ciocalteau (SINGLETON; ROSSI, 1965) com modificações propostas por Song 
et al. (2010). 
Um volume de 0,5 mL do extrato, apropriadamente diluído, foi adicionado a 
2,5 mL de solução de Folin-Ciocalteau (diluído 10 vezes com água destilada), após 4 
minutos foi adicionado 2,0 mL de carbonato de sódio (75 g.L-1). O sistema foi 
colocado ao abrigo da luz por 120 minutos a temperatura ambiente. A absorbância 
foi medida em espectrofotômetro a 760 nm, água destilada foi utilizada como branco. 









4.2.1.4 Viscosidade do Permeado e da Água 
 
 
As determinações da viscosidade da água e do extrato clarificado 
(permeado) foram realizadas por meio de viscosímetro (Brookfield, Middleboro, 
EUA), modelo LVDV II+PRO, spindle 00, adaptador UL a 90 rpm. 
  
 
4.2.1.5 Massa Específica do Permeado 
 
 
A massa específica do permeado foi determinada com o auxílio de um 
densímetro Anton Paar (DMA 35). 
 
 
4.2.1.6 Massa Específica da Água 
 
 
Valor tabelado, de acordo com Lide (2005). A temperatura selecionada foi 
baseada na média das temperaturas observadas durante os ensaios. 
 
 
4.2.2 Cinética da Extração Aquosa de Compostos Fenólicos 
 
 
A avaliação da cinética de extração foi realizada a 80ºC em banho de 
aquecimento, o controle de temperatura foi efetuado com o auxílio de um 
termômetro. A relação massa/volume de água foi de 3,00 gramas de erva mate para 
100 mL de água, uma vez que seriam retiradas alíquotas de aproximadamente 5 mL 
em determinados tempos da extração, optou-se por utilizar um volume de 1000 mL 
no preparo do extrato para que as retiradas das alíquotas não alterassem o 
processo. As alíquotas eram retiradas do béquer onde foi realizada a extração e 
então filtradas em papel filtro para posterior análise de compostos fenólicos. O 




evaporação. A primeira coleta foi realizada no tempo de 1 minuto e a última no 
tempo de 150 minutos, as coletas intermediárias foram realizadas nos seguintes 
tempos: 2, 3, 4, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50, 55, 60, 70, 100 e 120 minutos. 
As alíquotas resfriadas a temperatura ambiente não foram congeladas, pois todas as 
análises foram realizadas no mesmo dia da extração.  
 
 
4.2.3 Otimização da Extração de Compostos Fenólicos das Folhas de Erva Mate 
 
 
Uma problemática envolvendo a produção de chás gelados é o tempo de 
infusão, pois se a infusão ocorrer por muito tempo é provável que ocorra maior 
solubilização de compostos fenólicos, entretanto, a possibilidade de ocorrer reações 
indesejáveis de escurecimento são maiores. Já quando se utiliza um tempo menor 
de infusão, as reações de escurecimento são menos pronunciadas, mas a 
quantidade de compostos fenólicos é menor (TODISCO; TALLARICO; GUPTA, 
2002). Por esses motivos foi realizada a otimização da extração aquosa de 
compostos fenólicos. 
Um volume de 100 mL de água destilada foi levado ao banho de 
aquecimento até a temperatura referente ao ensaio que seria realizado, quando a 
água atingiu a temperatura desejada uma quantidade de massa de 3 g de folhas de 
erva mate foi adicionada, a infusão foi mantida sob aquecimento pelo tempo 
determinado no delineamento experimental. Após o tempo necessário, o extrato foi 
filtrado em papel filtro e submetido à análise. O tempo e a temperatura utilizados 
foram determinados pelo planejamento descrito na TABELA 2. 
Foi realizado um planejamento fatorial 22 rotacional, com pontos axiais e três 
pontos centrais, para tal planejamento optou-se por dois fatores de controle 









TABELA 2 - NÍVEIS E FATORES DO PLANEJAMENTO 2
2 
DA EXTRAÇÃO AQUOSA 
Fatores Nível -α Nível -1 Nível 0 Nível +1 Nível +α 
Temperatura (ºC) 63,86 68 78 88 92,14 
Tempo (min) 2,05 3,5 7,0 10,5 11,95 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
A TABELA 3 descreve o planejamento experimental para a extração aquosa, 
contendo os valores reais das variáveis independentes.  
 
 
TABELA 3 - PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL 2
2 
DA EXTRAÇÃO AQUOSA 
Ensaio Tempo (min) Temperatura (ºC) 
1 3,50 68,00 
2 3,50 88,00 
3 10,50 68,00 
4 10,50 88,00 
5 2,05 78,00 
6 11,95 78,00 
7 7,00 63,86 
8 7,00 92,14 
9 7,00 78,00 
10 7,00 78,00 
11 7,00 78,00 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Para a avaliação do processo de extração foi realizada a quantificação do 
teor de compostos fenólicos totais, ao final de cada experimento. 
 Os resultados do delineamento foram analisados através do programa 
Statistica®, considerando 95% de nível de confiança.  
Foi obtido um modelo codificado conforme a equação 1. 
 
Y = b0 + b1x1 + b2x2 + b11x1x1 + b22x2x2 + b12x1x2                                       (1) 
 
 
Onde, Y é o teor de fenólicos totais, x são as variáveis independentes 






4.2.4 Avaliação da Extração Consecutiva 
 
 
O processo de avaliação da segunda extração consecutiva foi realizado nas 
condições definidas na otimização da extração aquosa de compostos fenólicos. Um 
volume de 1000 mL de água foi aquecido até a temperatura de 92ºC, quando essa 
temperatura foi atingida uma massa de aproximadamente 30 gramas de erva mate 
foi adicionada ao béquer. Depois do tempo determinado (11,95 minutos) a solução 
foi filtrada em papel filtro e o filtrado foi então coletado para posterior análise. Após a 
primeira extração, o resíduo retido no papel filtro foi submetido novamente à outra 
etapa de extração, nas mesmas condições da primeira. O extrato resultante da 
segunda extração foi filtrado e separado para análise. 
 
 
4.2.5 Ultrafiltração com Membrana Polimérica 
 
 
4.2.5.1 Preparo das Amostras 
 
 
Os extratos aquosos foram preparados de acordo com as condições obtidas 
pelo processo de otimização, vide seção 5.2. Utilizou-se 3L de água no preparo dos 
extratos. Em média, ao final do tempo de extração o volume final do extrato era de 
2,6 L, em seguida era realizada a filtração do extrato em tecido de algodão. Após o 
procedimento de filtração, o extrato teve seu pH ajustado para aproximadamente 
6,15, com NaOH 0,1 M, devido a recomendações do fabricante da membrana. Esse 
ajuste se fez necessário, pois a resina que suporta a membrana no módulo exige 
que a solução a ser ultrafiltrada apresente pH entre 6 e 8. Como o pH do extrato era 
abaixo de 6,00 optou-se por corrigi-lo para 6,15 para evitar alterações nas 







4.2.5.2 Procedimento de Ultrafiltração com Membrana Polimérica 
 
 
Os ensaios de ultrafiltração foram realizados no Laboratório de Emulsões 
(Emultec) do Departamento de Engenharia Química da UFPR.   
Para tais procedimentos elaborou-se um planejamento experimental 22 com 
3 pontos centrais. Os níveis e fatores são descritos na TABELA 4. A agitação no 
tanque de alimentação foi realizada com um agitador, modelo IKA RW 20 DIGITAL. 
 
 
TABELA 4 - NÍVEIS E FATORES DO PLANEJAMENTO 2
2
 DA ULTRAFILTRAÇÃO 
Fatores Nível - Nível 0 Nível + 
Pressão Transmembrana (bar) 0,5 1,0 1,5 
Agitação (rpm) 400 600 800 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Os experimentos foram executados conforme o planejamento experimental 
descrito na TABELA 5. 
 
 







1 0,5 400 
2 1,5 400 
3 0,5 800 
4 1,5 800 
5 1,0  600 
6 1,0 600 
7 1,0 600 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Antes de cada experimento a membrana era colocada em operação com 
água microfiltrada na pressão transmembrana de 1,5 bar para que houvesse a 
compactação da membrana. A compactação foi evidenciada pela estabilização do 
fluxo de permeado. Em geral, a compactação ocorria por volta dos 40 minutos, 




Após a compactação, o fluxo de água foi medido nas pressões 
transmembrana de 0,5, 1,0 e 1,5 bar com o intuito de medir a permeabilidade da 
membrana e assim avaliar se a limpeza havia sido eficaz. 
 Para cada uma das pressões citadas acima o fluxo de permeado era 
medido com água microfiltrada após a compactação, a partir da massa coletada do 
permeado. Caso a permeabilidade fosse menor que 19 kg/h.m2.bar, o procedimento 
de limpeza descrito no item 4.2.5.7 era repetido.  
Com o sistema configurado para o teste que seria realizado na sequência, o 
fluxo do permeado foi medido com água microfiltrada (este fluxo foi denominado Jw). 
Logo após essa etapa a água era drenada.  
Em seguida, o extrato foi colocado no tanque de alimentação, as condições 
do experimento foram ajustadas (conforme o planejamento experimental descrito na 
TABELA 5). No início o fluxo de permeado foi medido de minuto em minuto até o 
tempo de 15 minutos, a partir desse ponto a medida do fluxo de permeado foi 
realizada a cada 5 minutos até o processo atingir um fator de concentração 2,0. Esta 
medida de fluxo foi denotada por Jp.  
Ao final de cada batelada, foram retiradas alíquotas do concentrado e do 
permeado, as quais foram submetidas as análise de pH, turbidez e  fenólicos totais. 
Sendo que essas mesmas análises também foram realizadas para alíquotas da 
alimentação. 
Após cada experimento, a membrana foi submetida a sucessivos enxágues, 
com o intuito de remover a camada polarizada, e posteriormente foi mensurado o 
fluxo de permeado com água microfiltrada, esse fluxo foi denominado J”w. Esse 
procedimento faz-se necessário para avaliar o fouling da membrana.  
Os resultados do delineamento foram analisados através do programa 
Statistica®, considerando 95% de nível de confiança.  
Foi obtido um modelo codificado para cada resposta que descreve o efeito 
da pressão transmembrana e da agitação para cada uma das respostas obtidas, 
conforme a equação 2. 
 






Onde, Y é variável dependente, x são as variáveis independentes 
codificadas (x1 é a pressão transmembrana e x2 é a agitação), b são os coeficientes 
de regressão. 
As variáveis dependentes (ou respostas) utilizadas no planejamento 
experimental foram as seguintes: fluxo pontual final de permeado, transmissão de 
compostos fenólicos e a resistência total. 
 
 
4.2.5.3 Parâmetros de Controle e Eficiência 
 
 
Para a realização do estudo da ultrafiltração do extrato aquoso de erva mate 
foi necessário determinar alguns parâmetros, tanto de controle como de eficiência.  
Esses parâmetros são descritos nos próximos parágrafos.  
 
 
4.2.5.3.1 Fluxo de Permeado (J) 
 
 
O fluxo de permeado determinado nos ensaios pode ser definido como a 
massa ou o volume que atravessa a área permeável da membrana por um 
determinado tempo, de acordo com a equação 3, descrita por Ushikubo, Watanabe e 
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4.2.5.3.2 Pressão Transmembrana (PT) 
 
 
A pressão transmembrana (PT) utilizada nos ensaios é definida como o 
gradiente de pressão entre o lado do permeado e do retentado, matematicamente é 
definida pela equação 4 (PAES, 2011).  
 
                                                             (4) 
 
 
Onde, PR é a pressão no lado do retentado e PP é a pressão no lado do 
permeado.  
Na maioria dos casos, a diferença entre a pressão do retido e a pressão do 
permeado apresenta uma variação ao longo do comprimento da membrana.  Nessas 
situações a pressão transmembrana é determinada pela média aritmética dos 
gradientes de pressão na entrada e na saída da membrana.  Quando a saída do 
permeado for aberta para o ambiente, a pressão PP é nula e a pressão 
transmembrana é definida pela equação 5 (USHIKUBO, 2006). 
 
                                      
      
 
                                            (5) 
 
 
Onde Pe é a pressão na entrada e Ps  é a pressão na saída. 
 
 
4.2.5.3.3 Transmissão (Tr) 
 
 
Para avaliar a passagem dos compostos fenólicos pela membrana, utilizou-
se a equação 6, que define a transmissão (Tr), essa equação mostra  a relação entre 
a concentração do soluto na superfície da membrana e a concentração do soluto no 
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)                                                        (6) 
 
 
Onde, CP é a concentração do soluto no permeado e CR é a concentração 
de soluto no retentado. 
  
 
4.2.5.3.4 Fator de Concentração (FC) 
 
 
O fator de concentração utilizado no estudo é definido como o quociente 
entre o volume da alimentação e o volume retido (equação 7), essa correspondência 
pode ser feita também em relação à massa (CHERYAN, 1986).   
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)                                 (7) 
 
 
Onde, VA é o volume da alimentação e VR é o volume do retentado. 
 
 
4.2.5.4 Cálculo do Fluxo de Permeado 
 
 
A medida do fluxo de permeado foi realizada com auxílio de uma balança, 
com determinação da massa em tempos estipulados conforme descrito 
anteriormente. O fluxo de permeado foi calculado de acordo com a equação 3 e para 
cada ensaio foi obtida uma curva de fluxo de permeado versus tempo. Foram 
obtidos dois tipos de fluxo de permeado, de acordo com Ushikubo (2006): 
 
- fluxo pontual de permeado (Jp): calculado pela massa de permeado recolhida no 




- fluxo acumulado de permeado (Ja): calculado pela massa total de permeado 
recolhida sobre o tempo total decorrido de experimento. 
 
 
4.2.5.5 Determinação das Resistências 
 
 
Para a determinação dos efeitos resistivos foi utilizado o modelo das 
resistências em série.  
 
 
4.2.5.5.1 Modelo das Resistências em Série 
 
 
De acordo com Jiraratananon e Chanachai (1996), o fluxo de permeado na 
micro e ultrafiltração pode ser descrito em função da pressão transmembrana e da 
resistência total, conforme a equação 8.  
 
   
  
   
           (8) 
 
 
Onde, J é o fluxo de permeado,    é a pressão transmembrana,   é a 
viscosidade da solução e RT é a resistência total.  
De acordo com Ushikubo, Watanabe e Viotto (2006b), a resistência total 
pode ser definida pela equação 9. 
 
                   (9) 
 
 
Onde, RF é a resistência devido ao fouling, RP é a resistência devido à 





Jiraratananon e Chanachai (1996) desmembraram o termo RP, em dois 
termos, conforme a equação 10. 
 
                                                   (10) 
 
 
Os termos RP,re e RP,ir merecem um destaque especial, por isso os próximos 
parágrafos foram utilizados para conceituá-los, de acordo com Jiraratananon e 
Chanachai (1996): 
 
- RP,re: é a resistência da camada polarizada reversível que é uma camada adicional 
da camada da polarização por concentração, como resultado da solubilidade limite 
de macromoléculas. Este depósito adicional pode ser removido com um fluxo de 
água de baixa vazão. 
-RP,ir: é a resistência da camada polarizada semi-reversível, que está situada entre  
RP,re e RF. Essa camada é fracamente ligada à camada de fouling e pode ser 
removida com um fluxo de água com elevada vazão.  
 
A resistência da membrana (RM) limpa ou nova pode ser determinada pela 
equação 11 (JIRARATANANON, CHANACHAI,1996). 
 
      
  
    
         (11) 
 
 
Onde, Jw é o fluxo permeado de água pura e   é a viscosidade da água 
pura .  
O cálculo das resistências começa com a equação 11, obtendo-se RM, uma 
vez que J e RT são extraídos da equação 8. Os procedimentos de limpeza permitem 
avaliar RP,re, RP,ir e RF. O fator RP,re é removido da membrana com uma limpeza com 
água em baixa vazão. O fluxo de água medido depois da limpeza física (J’w) está 





             
  
      
       (12) 
 
 
De forma análoga, Rp,ir pode ser removido com limpeza da membrana, 
entretanto, com uma elevada vazão de água. O fluxo de água medido após a 
limpeza é denotado por J”w. A equação 12 é reduzida para a equação 13 
(JIRARATANANON, CHANACHAI,1996). 
 
       
  
      
                              (13) 
 
 
4.2.5.5.2 Cálculo das Resistências 
 
 
A avaliação das resistências foi realizada em momentos diferentes da 
clarificação, a resistência da membrana (RM) foi calculada utilizando a equação 11 
do modelo de resistência em série, passando água filtrada pela membrana antes do 
uso (membrana limpa). A resistência total (RT) foi calculada de acordo com a 
equação 8, com o fluxo de permeado obtido quando o fator de concentração foi igual 
a 2,0 (final do experimento). Já a resistência devido ao fouling (RF) foi determinada 
pela equação 13, com o auxílio do fluxo permeado de água microfiltrada que passa 
pela membrana após o processamento seguido da retirada da camada polarizada 
por meio de enxágue manual e elevada vazão. Já resistência causada pela 
polarização da concentração e pela camada polarizada (RP) foi calculada por 
diferença de acordo com a equação 9. Vale ressaltar que na presente pesquisa, não 
foram considerados os termos RP,re e RP,ir de maneira individual, mas somente a 









4.2.5.6 Modelagem dos Dados Experimentais do Fluxo de Permeado 
 
 
São encontrados na literatura alguns modelos que procuram descrever os 
mecanismos de transporte por meio de membranas (CHERYAN, 1986). O modelo de 
renovação de superfície, que foi utilizado no desenvolvimento dessa pesquisa, é 
apresentado nos parágrafos seguintes. 
 
 
4.2.5.6.1 Modelo de Renovação de Superfície 
 
 
Diversos modelos tem sido propostos para descrever a curva do fluxo de 
permeado, sendo a maior parte deles por meio de abordagem semi-empírica. 
Geralmente os modelos exponenciais ajustam-se bem aos dados experimentais 
(GIRARD; FUKUMOTO, 2000). 
Na equação 14, observa-se um modelo baseado na teoria de renovação de 
superfície, esse modelo foi citado por Koltuniewicz (1992):  
 
                
           (14) 
 
 
Onde, J0 e JF são, respectivamente, o fluxo de permeado inicial e o fluxo de 
permeado após a estabilização,  é a taxa de declínio do fluxo de permeado e t é o 
tempo. No presente estudo JF foi considerado como o fluxo de permeado final. 
 
 
4.2.5.6.2 Ajuste do Modelo de Renovação de Superfície 
 
 
Na aplicação do modelo de renovação da superfície foi utilizado o programa 








4.2.5.7 Procedimento de Limpeza 
 
 
Para a manutenção das características do equipamento e da membrana são 
necessários procedimentos de limpeza baseados nas condições estabelecidas pelo 
fabricante.  
A limpeza do sistema de filtração foi realizada seguindo os seguintes 
passos: 
 
1) Circulação de água microfiltrada com fluxo positivo, sem a presença do 
módulo de ultrafiltração, esse passo foi realizado por aproximadamente de 3 a 5 
vezes, a cada vez adicionou-se um novo volume de alimentação e foi descartado o 
antigo; 
2) Solução de 500 mg.L-1 de hipoclorito de sódio que era recirculada por 
volta de 5 minutos e deixada em contato por aproximadamente 1 hora, sem a 
presença da membrana. 
3) Circulação de água deionizada com fluxo positivo, sem a presença do 
módulo de ultrafiltração, esse passo foi realizado por aproximadamente 5 vezes, a 
cada vez realizou-se a adição de um novo volume de alimentação e descartado o 
antigo; 
4) Por fim, 3 L de água microfiltrada eram circulados no sistema. 
 
Para a limpeza da membrana foi utilizada uma solução de hipoclorito (500 
mg/L) e NaOH (0,01M), seguindo os passos abaixo: 
 
1) Enxágue com água microfiltrada por 6 vezes; 
2) Preenchimento do módulo com solução de hipoclorito (500 mg/L) e 
repouso por 1,5 hora; 




4)  Preenchimento do módulo com NaOH (0,01M)  e descanso por 
aproximadamente 15 horas; 
5) Enxágue com água destilada; 
6) O módulo era novamente preenchido com solução de hipoclorito (500 
mg/L) e deixado em repouso por 1 hora. 
































5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 
 
5.1 CINÉTICA DE EXTRAÇÃO 
 
 
A cinética de extração dos compostos fenólicos apresentou um 
comportamento conforme descrito pela FIGURA 6, cuja curva sugere que a partir do 
tempo de 35 minutos a concentração de compostos fenólicos (CFT) se mantém 
praticamente inalterada, por volta de 3,25 mgEAG/mL.  
 





















FIGURA 6 - GRÁFICO DA CINÉTICA DE EXTRAÇÃO AQUOSA DOS COMPOSTOS FENÓLICOS 
DA ERVA MATE A TEMPARATURA DE 80ºC 
FONTE: O autor (2014)                                                                                                                                                  
1
EAG: Equivalentes de ácido gálico 
 
 
Apesar de tal resultado, trabalhou-se com o tempo de 12 minutos como 
sendo o tempo máximo a ser utilizado na etapa de otimização da extração aquosa 
de compostos fenólicos, pois a literatura apresenta diversos trabalhos com chás e 
extratos nos quais foram realizadas extrações com tempo médio de 10 minutos, 





TABELA 6 – EXEMPLOS DE CONDIÇÕES DE EXTRAÇÃO DE COMPOSTOS FENÓLICOS 
ENCONTRADOS NA LITERATURA 
Autores 
Condições  
de Extração  
Matéria – Prima 
Turkmen; Sari; Velioglu (2006) 
 
Água em ebulição por  
10 minutos  
Camellia sinensis L. e Ilex 
paraguariensis 
Bastos et al. (2006) Água a 95°C 
por 5 minutos 
Ilex paraguariensis 
De Mejia et al. (2005) Água a 98°C  
por 10 minutos 
Ilex paraguariensis 
Pagliosa et al. (2010) Água   
a 85°C por 10 minutos em 
ultrassom  
Ilex paraguariensis 
Rao et al. (2011) Água a 60°C  
por 20 minutos 
Camellia sinensis 
 FONTE: O autor (2014) 
 
 
Todisco, Tallarico e Gupta (2002) realizaram um estudo com chá preto para 
determinar a concentração máxima de compostos fenólicos passível de extração 
aquosa a 90°C, foi extraído um máximo de 1,97 g/L após um período de 2 horas, 
entretanto analisando o gráfico do estudo nota-se que a partir de 80 minutos a 
concentração de compostos fenólicos se manteve praticamente constante.  
A avaliação dos efeitos do tempo de infusão, acondicionamento da erva e 
forma de preparo sobre a eficiência de extração dos compostos bioativos do chá 
verde (Camellia sinensis) foi realizada por Nishiyama et al. (2010). Os autores 
observaram que utilizando erva a granel e infusão sem agitação, um tempo de 
infusão de 5 minutos para a extração de compostos fenólicos (CF), foi o mais 
adequado para realizar a extração, com extração máxima de aproximadamente 100 
mg CF.g-1 de erva. 
De Mejía et al. (2010) avaliaram a concentração de fenólicos totais em 
amostras de erva mate de diferentes procedências. Na infusão fresca a 
concentração de fenólicos totais se situou na faixa de 0,7 a 3,3 mg de ácido gálico 
por mL de infusão fresca, quando preparadas a 98°C por 10 minutos. No presente 
estudo para o tempo de 10 minutos o teor de compostos fenólicos extraídos foi de 
2,553 mgEAG/mL de extrato, embora a uma temperatura menor, esse valor se 




A estabilização na extração de compostos fenólicos por volta dos 35 minutos 
pode ser justificada pela segunda Lei de Fick, que prevê que após um determinado 
tempo ocorre um equilíbrio entre as concentrações do soluto na matriz sólida e na 
solução, a partir desse ponto o tempo já não é mais uma variável favorável para a 
extração de compostos fenólicos (SILVA; ROGEZ; LARONDELLE, 2007). É 
importante ressaltar que a extração em temperaturas elevadas e por longos tempos 
pode levar a degradação de compostos fenólicos (CAMPOS et al., 2013).  
No estudo de Silva, Rogez e Larondelle (2007) a assíntota do gráfico da 
cinética da extração de compostos fenólicos foi alcançada depois do 60 minutos 
para três temperaturas estudadas: 14,8, 40 e 65,2°C, conforme já citado, em nossa 
pesquisa a assíntota foi atingida a partir de 35 minutos. 
 
 
5.2 OTIMIZAÇÃO DO PROCESSO DE EXTRAÇÃO 
 
 
Na TABELA 7 encontram-se os valores das variáveis independentes (tempo 
e temperatura) e das respostas obtidos para o teor de compostos fenólicos totais do 
delineamento experimental proposto para otimização do processo de extração 
aquosa de compostos fenólicos das folhas de erva mate.  
A partir da análise da TABELA 7 observa-se que os níveis das variáveis 
independentes escolhidos provocaram bruscas variações no conteúdo de compostos 
fenólicos extraídos das folhas de erva mate, gerando dessa forma, uma variação de 
46,51% entre o maior e o menor teor. Como já era esperado, o extrato com menor 
concentração de compostos fenólicos foi aquele em que a extração foi realizada nas 
condições mais brandas de temperatura (68ºC) e no menor intervalo de tempo (3,5 









TABELA 7 - RESPOSTAS DA VARIÁVEL DEPENDENTE DO PLANEJAMENTO 








1 3,50 68,00 1,419 ± 0,124 
2 3,50 88,00 2,291 ± 0,225 
3 10,50 68,00 2,422 ± 0,222 
4 10,50 88,00 2,643 ± 0,167 
5 2,05 78,00 1,623 ± 0,159 
6 11,95 78,00 2,657 ± 0,307 
7 7,00 63,86
a
 1,669 ± 0,125 
8 7,00 92,14
b
 2,306 ± 0,127 
9 7,00 78,00 2,133 ± 0,120 
10 7,00 78,00 1,980 ± 0,166 
11 7,00 78,00 2,042 ± 0,143 
FONTE: O autor (2014) 
1
EAG: Equivalentes de ácido gálico 
a,b
Devido as condições experimentais foram utilizadas as temperaturas de 92 e 64ºC 
 
 
A análise de variância (ANOVA) é apresentada na TABELA 8, na qual se 
verifica que a regressão foi significativa, o erro puro foi relativamente baixo e a falta 
de ajuste não foi significativa. Observa-se ainda que o coeficiente de determinação 
apresentou valor de 84,91% para o modelo obtido, ou seja, o modelo explica 84,91% 
da variância dos dados experimentais. 
 
 
TABELA 8 - ANÁLISE DE VARIÂNCIA DOS MODELOS LINEARES PARA O CONTEÚDO DE 













Tempo (t) 2,975231 1 2,975231 95,21062 0,000000* 
Tempo (t
2
) 0,099894 1 0,099894 3,19672 0,086420 
Temperatura (T) 1,490647 1 1,490647 47,70234 0,000000* 
Temperatura (T
2
) 0,000004 1 0,000004 0,00011 0,991625 
Tempo x Temperatura (txT) 0,318405 1 0,318405 10,18932 0,003915* 
Falta de Ajuste 0,119687 3 0,039896 1,27670 0,304857 
Erro Puro 0,749974 24 0,031249   
Total SQ 5,762921 32    
FONTE: O autor (2014) 
1
SQ: Soma dos quadrados, 
2
GL: Graus de liberdade, 
3
QM: Quadrado médio 
*




A FIGURA 7 apresenta o gráfico de Pareto para o planejamento 




termos lineares do tempo e temperatura, assim como o termo de interação entre 










FIGURA 7 - GRÁFICO DE PARETO PARA O CONTEÚDO DE COMPOSTOS 
FENÓLICOS FRENTE ÀS VARIAÇÕES DE TEMPO E TEMPERATURA 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
A partir dos coeficientes de regressão foi construído o modelo para o teor de 
compostos fenólicos totais, descrito pela equação 15: 
 
        FT = 2,052+ 0,352.t + 0,249.T - 0,163.t.T                                        (15) 
 
 
A partir da equação 15 verifica-se que o aumento da temperatura ou do 
tempo leva a maiores teores de compostos fenólicos, entretanto um aumento 
simultâneo nesses dois parâmetros leva a uma redução, esse efeito negativo foi 
observado por Silva, Rogez e Larondelle (2007), trabalhando com folhas de Inga 




para o conteúdo de flavonoides totais. Os autores sugerem que a utilização de 
elevadas temperaturas por longo tempo pode levar a degradação dos flavonoides.  
Silva, Rogez e Larondelle (2007) também realizaram a otimização da 
extração de compostos fenólicos em folhas de Inga edulis; em relação à 
temperatura, foi observado que um aumento melhorou a eficiência da extração de 
compostos fenólicos. Nesse mesmo estudo verificou-se que o aumento do tempo 
também favoreceu a extração destes bioativos. Na condição ótima foi possível 
extrair 125,3 mg de CFT por grama de massa seca. 
A relação entre o aumento da temperatura e uma maior extração de 
compostos bioativos foi relacionada por Cacace e Mazza (2003) com o aumento da 
solubilidade dos compostos bioativos e o aumento do coeficiente de difusão. No 
estudo de Cacace e Mazza (2003) foram avaliadas as antocianinas e os compostos 
fenólicos totais em groselhas moídas.  
O gráfico de contorno, apresentado na FIGURA 8, elaborado a partir do 
modelo de regressão indica que existe um aumento na extração de compostos 
fenólicos quando a extração ocorre por longos períodos de tempo e temperaturas 
elevadas. A partir da função gerada pelo modelo estatístico, equação 16, foi 
fornecida a seguinte condição ótima de extração: 12,43 minutos de extração a 
114°C, como esta condição está fora da faixa estudada optou-se pela condição 
experimental mais próxima a essa, que foram os níveis superiores do planejamento 
experimental, 11 minutos e 57 segundos de extração a 92°C. Apesar da equação 16 
apresentar um termo de interação negativo entre tempo e temperatura, na superfície 
de contorno verifica-se que na condição otimizada de extração de 11,95 minutos a 
92°C o teor de compostos fenólicos extraídos seria praticamente o mesmo que no 
ensaio 6 (78°C por 12 minutos). Porém optou-se pela maior temperatura de extração 
que resultou em um extrato com coloração mais intensa que a coloração do ensaio 
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FIGURA 8 - GRÁFICO DE CONTORNO PARA O CONTEÚDO DE COMPOSTOS FENÓLICOS 
FRENTE ÀS VARIAÇÕES DE TEMPO E TEMPERATURA 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
O binômio tempo/temperatura (11,95 minutos e 92ºC) também está de 
acordo com o proposto por vários estudos encontrados na literatura. Ranilla, 
Apostolidis e Shetty (2012) realizaram a extração de erva mate a 95°C por 30 
minutos e obtiveram um teor de CFT de 103 mgEAG.g-1, Cao, Sofic e Prior (1996) 
preparam a infusão de chá verde por 30 min em água deionizada entre 95 e 100 °C. 
Já Orjuela-Palacio, Zamora e Lanari (2014) obtiveram infusões de erva mate na 
temperatura de 100°C por 15 minutos. Ranilla et al. (2010) realizaram o preparo do 
extrato aquoso de erva mate a 95°C por 30 minutos, obtendo assim um extrato com 
103 mgEAG.g-1 em massa seca. No estudo com Camellia sinensis, Kim et al. (2011) 
realizaram o preparo do chá por 10 minutos a 90°C, o extrato obtido apresentou um 






5.3 EFEITO DA EXTRAÇÃO CONSECUTIVA 
 
 
A avaliação da eficiência de uma segunda extração consecutiva foi realizada 
no binômio tempo/temperatura previsto na otimização experimental. Os valores de 
compostos fenólicos totais são descritos na TABELA 9. 
 
 
TABELA 9 – EFEITO DA EXTRAÇÃO CONSECUTIVA NO TEOR DE COMPOSTOS FENÓLICOS 
 Temperatura (ºC) Tempo (min)  CFT (mgEAG/mL)
1,2 
1ª Extração 92 11,95 2,418 ± 0,027 
2ª Extração 92 11,95 0,457 ± 0,021 
FONTE: O autor (2014) 
1
EAG: Equivalentes de ácido gálico 
2
Foram realizadas réplicas das análises e não dos ensaios 
 
 
De acordo com a TABELA 9, verifica-se que a taxa relativa de extração da 
segunda operação foi de 18,90 %, que mesmo sendo um valor considerável, quando 
adicionado ao volume oriundo da primeira extração necessitaria de um processo de 
concentração para redução do volume final e obtenção de maior concentração dos 
compostos fenólicos da erva, o que inviabiliza a segunda extração.  
O extrato resultante da segunda extração apresentou coloração menos 
intensa frente à primeira extração, resultando em um aspecto visual inferior quando 
comparado com infusões comerciais à base de erva mate encontradas à disposição 
do consumidor. 
Al-Farsi e Lee (2008) avaliaram a eficiência da extração de compostos 
fenólicos em sementes de tâmara realizada em múltiplos estágios, os autores não 
recomendam extrações consecutivas além da segunda, devido ao tempo e ao 









5.4 AVALIAÇÃO DA CLARIFICAÇÃO POR ULTRAFILTRAÇÃO 
 
 
5.4.1 Produtos Obtidos 
 
 
Conforme o observado na FIGURA 9, o processo de clarificação resultou em 
um permeado de elevada limpidez, quando comparado com as frações da 




FIGURA 9 – IMAGEM DAS DIFERENTES FRAÇÕES DO PROCESSAMENTO 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
O permeado apresentou coloração amarelo ouro, enquanto que o 
concentrado apresentou uma cor marrom escuro. A agitação no tanque de 
alimentação pode ter favorecido a acentuação da cor escura no concentrado, uma 
vez que a agitação mecânica aumenta a incorporação de ar no líquido. A 
incorporação de ar, e consequentemente incorporação de oxigênio pode ter 
provocado o escurecimento da solução contida no tanque de alimentação, através 
do favorecimento da formação de compostos escuros não identificados nesse 




estudo. Uma das formas de oxidação de compostos fenólicos é a chamada auto-
oxidação, que é resultado da exposição à luz e ao oxigênio (VERMERRIS; 
NICHOLSON, 2006b). 
A incorporação de ar citada no parágrafo acima pode ser visualizada na 
FIGURA 10, que retrata a condição do tanque de alimentação contendo o extrato 




FIGURA 10 - AGITAÇÃO MECÂNICA NO TANQUE DE ALIMENTAÇÃO DURANTE  
A CLARIFICAÇÃO DO EXTRATO AQUOSO DE ERVA MATE 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
As medidas de pH, descritas na TABELA 10, indicam que de maneira geral 
não houve diferença  entre os diferentes ensaios. Analisando a diferença entre as 
frações que compõe cada ensaio, constatou-se que os valores de pH para o 
concentrado divergiram dos valores encontrados para alimentação e permeado. 
Apesar de antes de cada experimento os valores de pH terem sido corrigidos (para 
aproximadamente pH = 6,15), verifica-se variações no pH das alíquotas retiradas da 
alimentação, tais variações na alimentação se devem provavelmente a água que 
compõe o volume morto do sistema, embora o pH da água microfiltrada utilizada 
também tenha sido corrigido para aproximadamente 7. Ainda em relação à TABELA 




1,5 bar não houve diferença significativa alguma, tanto entre os ensaios quanto entre 
as três frações, isso se deve ao tempo do ensaio, uma vez que os ensaios operados 
a pressão transmembrana de 1,5 bar foram os que levaram menos tempo para 
atingir o fator de concentração desejado. O baixo intervalo de processamento expõe 
o extrato de erva mate a condições ambientais por menos tempo, permitindo assim 
que a matriz se mantenha com as características iniciais da amostra. 
 
 
TABELA 10 - RESULTADO DAS MEDIDAS DE pH DA ALIMENTAÇÃO E DEMAIS FRAÇÕES 
OBTIDAS 
FONTE: O autor (2014) 
NOTA: As letras a, b e c indicam diferença estatística pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade na 
vertical, já as letras x, y e z indicam diferença estatística pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade 
na horizontal.   
 
 
Bagci (2014) encontrou resultados similares ao desse trabalho, onde após a 
clarificação de suco de romã por ultrafiltração não foram notadas diferenças 
significativas entre o pH da alimentação e do permeado. O mesmo comportando foi 
reportado por Youravong, Li e Laorko (2010) na clarificação do vinho de abacaxi 
com fator de injeção de gás igual a zero, onde nessa configuração o pH passou de 
3,14 na alimentação para 3,17 na fração clarificada. Cassano et al. (2008) 
verificaram que o pH da alimentação e do permeado não apresentaram diferenças 
entre si após a ultrafiltração do suco de kiwi. Alicieo et al. (2008) relatam uma 
variação de no máximo 2,8% nos valores de pH entre alimentação e permeado na 
clarificação de cerveja por microfiltração.  
Os resultados das análises de turbidimetria das frações do extrato de erva 
mate obtidas através do processo de ultrafiltração estão descritos na TABELA 11. 
De acordo com as análises de turbidez verifica-se que o permeado em todos os 
ensaios apresentou uma baixíssima turbidez, conferindo assim ao permeado uma 











1 0,5 400 6,06
a,x
 ± 0,06 6,23ª
,y
 ± 0,04 6,15ª
,b,x,y
 ± 0,05 
2 1,5 400 6,25ª
,x
 ± 0,06 6,36ª
,x
 ± 0,10 6,30
b,x
 ± 0,05 
3 0,5 800 6,17
a,x
 ± 0,12 6,24ª
,x
 ± 0,14 6,29
a,b,x
 ± 0,07 
4 1,5 800 6,25
a,x
 ± 0,02 6,34ª
,x
 ± 0,05 6,30
b,x
 ± 0,06 
5 1,0  600 6,11ª
,x




 ± 0,05 






 ± 0,07 










TABELA 11 - RESULTADO DAS ANÁLISES DE TURBIDEZ DA ALIMENTAÇÃO E DEMAIS 
FRAÇÕES OBTIDAS 
FONTE: O autor (2014) 
NOTA: As letras a, b e c indicam diferença estatística pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade na 
vertical, já as letras x, y e z indicam diferença estatística pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade 
na horizontal.   
 
 
Analisando a turbidez da alimentação entre os sete ensaios verifica-se que 
não há diferença significativa a 95%, essa mesma tendência é verificada para o 
permeado e o concentrado.  
Já entre as diferentes frações de um mesmo ensaio, de maneira geral, 
observa-se a não homogeneidade entre as três frações, em especial entre a 
alimentação e permeado. A grande diferença entre a turbidez da alimentação e do 
permeado é refletida na redução de turbidez entre a alimentação e o permeado, em 
média, essa redução foi de 99,76%. 
Chandini, Rao e Subramanian (2013) observaram que para a ultrafiltração 
de chá preto com membrana de retenção nominal de 50 kDa a turbidez da 
alimentação que era inicialmente de 11,72 NTU foi reduzida para 0,16 NTU no 
permeado. Ulbricht et al. (2009) realizaram a microfiltração de vinho com duas 
membranas poliméricas, constituídas de polipropileno (PP) e poliarilsulfona, a 
turbidez inicial do vinho era de 7,0 NTU, após o processamento com membrana de 
PP a turbidez passou para 0,8 NTU e o permeado resultante do tratamento com 
membrana de poliarilsulfona apresentou turbidez de 0,66 NTU. Domingues et al. 
(2014) avaliaram a variação na turbidez de suco de maracujá após o processamento 
com membranas de fibra oca de polieterimida (0.40 µm), os autores constataram 
que para o suco sem tratamento prévio a variação foi de 3982 NTU na alimentação 
para 1,94 NTU, em média, no permeado. Chhaya et al. (2012a) obtiveram um extrato 


















1 0,5 400 16,25
a,z
 ± 1,36 0,04
a,x
 ± 0,00 12,33
a,y
 ± 1,02 
2 1,5 400 17,82
a,z
 ± 1,36 0,05
a,x
 ± 0,01 14,95
a,y
 ± 1,30 
3 0,5 800 16,07
a,y
 ± 2,12 0,04
a,x
 ± 0,01 14,18
a,y
 ± 1,31 
4 1,5 800 18,12
a,y
 ± 0,76 0,04
a,x
 ± 0,00 15,20
a,y
 ± 2,58 
5 1,0  600 19,74
a,z
 ± 2,10 0,04
a,x
 ± 0,01 14,41
a,y
 ± 0,89 
6 1,0 600 19,16
a,z
 ± 1,62 0,04
a,x
 ± 0,00 15,77
a,y
 ± 1,08 
7 1,0 600 15,63
a,z
 ± 1,10 0,04
a,x
 ± 0,00 12,16
a,y




Outra observação pertinente a TABELA 11 reside na diminuição da turbidez 
no concentrado frente aos valores da alimentação, tal redução pode se basear no 
fato de componentes da mistura, que são responsáveis pelo aumento na turbidez, 
apresentarem a capacidade de adsorver na superfície da membrana ou de se alojar 
nos poros da membrana durante a ultrafiltração, como efeito do fouling. 
O permeado apresentou ainda valores de densidade e de viscosidade muito 
próximos aos da água, com valores médios de 1004 kg.m-3 e 0,00103 Pa.s. Essa 
semelhança se deve a concentração do extrato, que era de 3% (m/v), ou seja, a 
maior parte do extrato correspondia a água. 
 
 
5.4.2 Fluxo de Permeado 
 
 
As curvas de fluxo apresentaram queda de fluxo de permeado em função do 
tempo, até o fator de concentração igual a 2. Os valores de fluxo de permeado 
inicial, pontual e acumulado estão descritos na TABELA 12. Já as curvas de fluxo de 
permeado pontual e acumulado podem ser visualizadas nas FIGURAS 11 e 12. 
A partir da TABELA 12, observa-se que os menores valores tanto para o 
fluxo pontual de permeado quanto para o fluxo acumulado de permeado, são 
exibidos pelos ensaios operados a pressão transmembrana de 0,5 bar. Já os 
maiores valores de fluxo de permeado são fornecidos pelos experimentos 
executados a pressão transmembrana de 1,5 bar. Na TABELA 12 fica evidenciado 
ainda que as diferenças na magnitude da agitação mecânica pouco influenciaram 
nos valores de fluxo de permeado, já que ensaios com mesma pressão 
transmembrana e diferentes frequências de agitação apresentaram valores de fluxo 
de permeado muito próximos.  
 A informação mais importante relativa ao fluxo de permeado inicial está no 
desvio padrão apresentado por esse parâmetro, que exibiu maiores valores do que 
para os demais parâmetros de fluxo de permeado. Essa observação se deve ao fato 
de que a taxa de declínio nos primeiros minutos é mais acentuada, assim como 
devido aos parâmetros de controle do processo, vazão de alimentação e pressão 
transmembrana, flutuarem mais no início do experimento, quando ainda estão sendo 




Para a configuração adotada no planejamento experimental, o valor do fluxo 
final variou de 3,99 a 10,20 kg/h.m², para o fluxo pontual de permeado (Jp), e de 4,76 
a 12,66 kg/h.m² para o fluxo acumulado de permeado (Ja).  
 
 
TABELA 12 - VALORES DE FLUXO DE PERMEADO INICIAL, FLUXO FINAL PONTUAL DE 
PERMEADO E FLUXO FINAL ACUMULADO DE PERMEADO 
FONTE: O autor (2014) 
1
Jo: Fluxo de Permeado Inicial: calculado por extrapolação a partir do fluxo acumulado de 
permeado no tempo 1 e o fluxo acumulado de permeado no tempo 2
 
2
Jp: Fluxo Final Pontual de Permeado: calculado pela massa de permeado recolhida no intervalo 
entre os dois últimos intervalos de tempo 
3
Ja: Fluxo Final Acumulado de Permeado: calculado pela massa total de permeado recolhida sobre 
o tempo total decorrido de experimento 
 
 
Analisando os valores pontuais para o fluxo de permeado final, verifica-se 
que, em média, entre os ensaios operados a 0,5 e 1,0 bar o incremento no fluxo final 
pontual de permeado foi de 78,5% entre os ensaios. Entre os ensaios operados a 
1,0 e 1,5 bar esse aumento foi de 35,0%, ou seja, o distanciamento das curvas 
obtidas a 0,5 bar em relação às curvas obtidas a 1,0 bar é maior do que a distância 
obtida entre 1,0 e 1,5 bar. Habibi et al. (2011) verificaram o mesmo comportamento 
durante a microfiltração de suco de cenoura nas pressões transmembrana de 1,5, 
4,5 e 7,5 bar.  
Comparando os experimentos operados a uma mesma frequência de 
agitação mecânica, observa-se que para os experimentos a 400 rpm,  houve um 
aumento de 144,4% no fluxo final pontual de permeado entre os ensaios a 0,5 e 1,5 
bar. Para os ensaios a 800 rpm o aumento no fluxo final pontual de permeado entre 
os ensaios operados a 0,5 e 1,5 bar foi de 137,8%.  
Já na comparação entre os ensaios com mesma pressão transmembrana as 
















1 0,5 400 8,70 ± 0,26 3,99 ± 0,19 4,76 ± 0,28 
2 1,5 400 20,20 ± 2,61 9,75 ± 0,75 11,86 ± 0,21 
3 0,5 800 9,35 ± 0,20 4,29 ± 0,39 5,26 ± 0,46 
4 1,5 800 21,70 ± 3,84 10,20 ± 0,66 12,66 ± 0,05 
5 1,0  600 13,11 ± 1,39 7,76 ± 0,51 9,07 ± 0,69 
6 1,0 600 14,60 ± 3,80 7,45 ± 0,79 9,14 ± 0,73 




rpm de agitação, a variação correspondeu a um aumento de 7,5% no fluxo final 
pontual de permeado no ensaio a 800 rpm em relação ao de 400 rpm. Para os 
ensaios executados a 1,5 bar os experimentos com 800 rpm de agitação 
apresentaram um aumento de 4,6% em relação aos ensaios a 400 rpm. As 
variações resultantes das mudanças de agitação não foram significativas pois estão 
muito próximas ao desvio padrão encontrado nas medidas do fluxo final pontual de 
permeado  para os seus respectivos ensaios. 
 










Ensaio 1 (0,5 bar e 400 rpm)
Ensaio 2 (1,5 bar e 400 rpm)
Ensaio 3 (0,5 bar e 800 rpm)
Ensaio 4 (1,5 bar e 800 rpm)
Ensaio 5 (1,0 bar e 600 rpm)
Ensaio 6 (1,0 bar e 600 rpm)








FIGURA 11 - CURVAS DE FLUXO PONTUAL DE PERMEADO (Jp) DOS ENSAIOS DE 
ULTRAFILTRAÇÃO DO EXTRATO AQUOSO DE ERVA MATE SUBMETIDO A DIFERENTES 
CONDIÇÕES EXPERIMENTAIS DE PRESSÃO E AGITAÇÃO 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Observa-se nas FIGURAS 11 e 12 que as curvas se agrupam em três 
grupos distintos, cada um desses grupos está associado a uma pressão 
transmembrana. As duas curvas superiores, que compõe o primeiro grupo, exibem 
fluxos de permeado pontuais finais com média de 9,98 kg/h.m² e estão associados a 
pressão transmembrana de 1,5 bar. Um segundo grupo, reuni as três curvas 
intermediárias, com fluxo pontual final de permeado por volta de 7,39 kg/h.m² e 
estão relacionadas a pressão transmembrana de 1,0 bar. Um terceiro grupo 




pontual final de permeado de 4,14 kg/h.m², nesse grupo a pressão transmembrana 
de operação foi de 0,5 bar.   
Preliminarmente, avaliando as FIGURAS 11 e 12 presume-se que a pressão 
transmembrana provoca efeitos significativos nos valores de fluxo de permeado. 
 










Ensaio 1 (0,5 bar e 400 rpm)
Ensaio 2 (1,5 bar e 400 rpm)
Ensaio 3 (0,5 bar e 800 rpm)
Ensaio 4 (1,5 bar e 800 rpm)
Ensaio 5 (1,0 bar e 600 rpm)
Ensaio 6 (1,0 bar e 600 rpm)









FIGURA 12 - CURVAS DE FLUXO ACUMULADO DE PERMEADO (Ja) DOS ENSAIOS DE 
ULTRAFILTRAÇÃO DO EXTRATO AQUOSO DE ERVA MATE SUBMETIDO A DIFERENTES 
CONDIÇÕES EXPERIMENTAIS DE PRESSÃO E AGITAÇÃO 
FONTE: O autor (2014)                                                                                                                                                   
 
 
Susanto; Feng e Ulbricht (2009) verificaram que o fluxo com água, após o 
ensaio com solução de compostos fenólicos e com formação do fouling, reduziu para 
15% do valor inicial. Essa redução foi relacionada com a forte interação hidrofóbica, 
fato esse que também pode ter influenciado na queda do fluxo de permeado no 
presente estudo. 
De maneira geral, observou-se um fluxo de permeado muito baixo para 
todas as condições estudadas, uma possível explicação para tal fato reside na 
elevada resistência da membrana utilizada (vide seção 5.4.4).  
Alguns autores também verificaram baixos valores de fluxos de permeado 
em processos de ultrafiltração. Chhaya et al. (2012a) relataram fluxo de permeado 




polietersulfona (30kDa). Chhaya et al. (2012b) observaram fluxos de permeado  
menores que 7 L/m2.h na ultrafiltração de extrato de Estévia a 276 kPa com 
membranas com cut off de 30 kDa.  Mondal, Rai e De (2013) na ultrafiltração de 
extrato de estévia com membrana de polietersulfona (100 kDa) obtiveram fluxo de 
permeado próximo de 2 L/m2.h a pressão transmembrana de 276 kPa. Bagci (2014) 
observou fluxo de permeado abaixo de 10 L/m2.h na ultrafiltração de suco de romã a 
3 bar. Para facilitar a comparação, convertendo o fluxo de kg/m2.h para L/m2.h, os 
valores de fluxo final pontual de permeado encontrados no presente estudo variaram 
entre 3,97 e 10,16 L/h.m2 
É importante ressaltar que embora as FIGURAS 11 e 12, apresentem um 
limite de 80 minutos no eixo das abcissas, esse foi o tempo mínimo aproximado de 
operação do experimento 4. Os demais ensaios tiveram tempos maiores para 
alcançar um fator de concentração igual a 2. Optou-se pela padronização do tempo 
ao plotar os gráficos para todas as curvas de fluxo para facilitar a visualização e 
posterior análise dos gráficos. 
Em relação aos tempos individuais de cada ensaio observa-se uma 
diferença significativa entre experimentos realizados em diferentes pressões 
transmembrana. Em média, os ensaios realizados sob pressão transmembrana de 
1,5 bar e 400 rpm  (ensaio 2)  necessitaram por volta de 86,0 minutos para chegar 
ao fator de concentração (FC) igual a 2. Os experimentos operados a 1,5 bar e 800 
rpm (ensaio 4) levaram 80,6 minutos, em média. Os experimentos a 1,0 bar 
apresentaram tempo médio de 116,7 minutos. Os experimentos a 0,5 bar e 400 rpm 
(ensaio 1) levaram em média 214,6 minutos. Já os experimentos a 0,5 bar e 800 rpm 
(ensaio 3) necessitaram de um tempo médio de 194,9 minutos. Entre os 
experimentos de maior e menor pressão transmembrana o tempo necessário para 
atingir o FC necessário mais do que dobrou. Talvez essa diferença tenha ocorrida 
pela condição da membrana, uma vez que os experimentos operados a 0,5 bar 
foram os últimos ensaios realizados. Sendo que a membrana pode ter apresentado 
mudanças em sua estrutura devido aos diversos ciclos de limpeza ou pelo acúmulo 
de solutos em seus poros.  
Kumar, Thakur e De (2012) observaram que o fluxo de permeado atingia o 
estado estacionário mais rápido quanto mais elevada fosse a pressão utilizada 
durante a ultrafiltração de chá verde com membrana de retenção nominal de 30 kDa. 




não foi alcançado o estado estacionário, mas sim um estado pseudo-estacionário. 
Também foi observado que o tempo necessário para o alcance desse estado 
pseudo-estacionário não apresentou diferença entre os ensaios realizados, 
concluindo-se dessa forma que a pressão transmembrana e agitação não 
influenciaram na consolidação desse estado. Provavelmente, não foram observadas 
diferenças sobre a estabilização do fluxo em diferentes pressões transmembrana, 
pois as pressões de operação utilizadas no presente estudo foram muito mais 
próximas entre si do que as utilizadas por Kumar, Thakur e De (2012). 
Baseando-se nos dados da TABELA 12 foi realizada a otimização do 
processamento de clarificação, utilizando-se o fluxo final pontual de permeado como 
variável dependente e os parâmetros agitação e pressão transmembrana como 
variáveis independentes. Os experimentos 5, 6 e 7 foram escolhidos como pontos 
centrais. 
De acordo com a TABELA 13, que trata da análise de variância, observa-se 
que o modelo explica 94,48% da variação dos dados experimentais, o erro 
experimental foi pequeno, assim como o modelo não apresentou falta de ajuste.  
  
 
TABELA 13 - ANÁLISE DE VARIÂNCIA DOS MODELOS LINEARES PARA O FLUXO 













Pressão Transmembrana (PT) 101,9667 1 101,9667 300,3868 0,000000* 
Agitação (A) 0,4256 1 0,4256 1,2539 0,279340 
 PTxA 0,0161 1 0,0161 0,0475 0,830179 
Falta de Ajuste 0,5563 1 0,5563 1,6388 0,218740 
Erro Puro 5,4312 16 0,3395   
Total SQ 108,3960 20    
FONTE: O autor (2014) 
1
SQ: Soma dos quadrados, 
2
GL: Graus de liberdade, 
3
QM: Quadrado médio 
*Valores que apresentaram significância estatística 
 
 
A avaliação de quais variáveis independentes influenciaram os valores dos 
fluxos finais pontuais do permeado foi realizada com base no gráfico de Pareto, 
disposto na FIGURA 13. A partir da análise do gráfico de Pareto conclui-se que a 
pressão foi o único efeito que apresentou significância estatística a 95% de 
confiança. A análise da FIGURA 13 confirma a hipótese inicial de que a pressão 












FIGURA 13 - GRÁFICO DE PARETO PARA O FLUXO FINAL PONTUAL DE 
PEMEADO FRENTE ÀS VARIAÇÕES DE PRESSÃO E AGITAÇÃO 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Foram determinados os coeficientes de regressão significativos, obtendo 
assim o modelo linear, conforme mostrado na equação 16. 
 
                                   JP = 7,20 + 2,92.PT                                                        (16) 
 
 
Observando o gráfico de contorno, FIGURA 14, nota-se que o fluxo de 
permeado aumenta conforme maior pressão transmembrana é aplicada no sistema, 
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FIGURA 14 - GRÁFICO DE CONTORNO PARA O FLUXO FINAL PONTUAL DE 
PERMEADO FRENTE ÀS VARIAÇÕES DE PRESSÃO E AGITAÇÃO 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Vários autores também observaram uma tendência no aumento de fluxo de 
permeado com o aumento da pressão transmembrana aplicada, dentre os quais 
citam-se Kumar, Thakur e De (2012) que estudaram a extração seletiva de (-) 
epigalocatequina galato a partir de chá verde com membrana de retenção nominal 
de 30 kDa, Mondal, Chhaya e De (2012) que avaliaram a ultrafiltração de extrato de 
estévia com membrana de polietersulfona de retenção nominal de 30 kDa, Mondal, 
Rai e De (2013) na ultrafiltração do extrato de estévia com membrana de 
polietersulfona (100 kDa). 
Chhaya et al. (2012a) observaram mudanças no perfil do fluxo de permeado 
com mudanças na agitação, pois segundos os autores, a agitação diminui o depósito 
de partículas na superfície da membrana aumentando assim o fluxo de permeado no 
estado estacionário. Esse mesmo comportamento não foi verificado no presente 




membrana. Era realizada somente a agitação no tanque de alimentação com o 
intuito de manter uma uniformidade da solução de alimentação.  
De acordo com o estudo do planejamento experimental, dentro da faixa 
estudada, para se obter maiores valores de fluxo de permeado final é necessário 
operar com pressão transmembrana mais elevada.   
 
 
5.4.3 Retenção de Compostos Fenólicos 
 
 
A TABELA 14 apresenta a quantificação de compostos fenólicos totais para 
as frações da alimentação, permeado e concentrado e seus respectivos valores de 
desvio padrão para os ensaios. É importante ressaltar que embora a tabela 
apresente valores de desvio padrão, esse desvio se refere às réplicas das análises e 
não dos ensaios, pois a determinação de compostos fenólicos foi realizada para 
apenas uma das três réplicas de cada ensaio de ultrafiltração. 
 
 
TABELA 14 - RESULTADO DAS ANÁLISES DE COMPOSTOS FENÓLICOS TOTAIS DA 
ALIMENTAÇÃO E DEMAIS FRAÇÕES OBTIDAS 
FONTE: O autor (2014) 
1
EAG: Equivalentes de ácido gálico 
2
Transmissão, calculado pelo quociente entre a concentração de CFT no permeado e a concentração 
de CFT no concentrado 
 
 
Todos os ensaios exibiram elevados valores de transmissão de compostos 
fenólicos, o que comprova que o processamento de clarificação por ultrafiltração do 



























1 0,5 400 1,952 ± 0,079 1,828 ± 0,022 2,129 ± 0,054 0,859 
2 1,5 400 1,998 ± 0,046 1,727 ± 0,039 2,075 ± 0,047 0,832 
3 0,5 800 1,742 ± 0,036 1,676 ± 0,027 1,932 ± 0,050 0,867 
4 1,5 800 1,957 ± 0,090 1,694 ± 0,036 2,070 ± 0,055 0,818 
5 1,0  600 1,926 ± 0,073 1,619 ± 0,069 1,954 ± 0,075 0,829 
6 1,0 600 1,815 ± 0,064 1,634 ± 0,042 1,918 ± 0,026 0,852 




A TABELA 14 mostra que os ensaios operados a 0,5 bar apresentaram 
diferença entre os valores de transmissão em relação aos demais ensaios. Dessa 
forma, a pressão transmembrana pode ser considerada como um fator relevante 
frente a retenção de compostos fenólicos, embora a diferença seja pequena. 
A média da concentração de compostos fenólicos totais na alimentação foi 
de 1,923 mgEAG/mL.  
A FIGURA 15 apresenta uma visualização gráfica da distribuição dos valores 
de transmissão entre os diferentes experimentos.  


































FIGURA 15 – VALORES DE TRANSMISSÃO PARA COMPOSTOS FENÓLICOS 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Os ensaios 1 e 3 apresentaram os maiores valores de transmissão de 
compostos fenólicos, ambos realizados a pressão transmembrana de 0,5 bar. 
Conforme verificado no presente estudo, o uso de pressões transmembrana mais 
reduzidas levou a valores de fluxo de permeado mais baixos. Com o uso de 
pressões transmembrana menos intensas e consequentemente com a geração de 
fluxo de permeado mais baixo espera-se que a deposição de moléculas no interior 




transmembrana de operação. Cassano, Mecchia e Drioli (2008) verificaram que um 
aumento na pressão transmebrana resultou em menores concentrações de 
compostos fenólicos no permeado, sendo esse mesmo comportamento notado 
nesse estudo. 
Shen et al. (2012) relataram que a recuperação de teobromina, catequina, 
EGCG (epigalocatequina galato), cafeína e ECG (epicatequina galato) por meio de 
ultrafiltração de chá verde apresentaram respectivamente os seguintes valores de 
recuperação máxima (em %)  99,1, 99,3, 99,5, 97,5 e 98,2. Concluindo assim que a 
adsorção pela membrana foi insignificante. Entretanto é importante ressaltar que no 
estudo de Shen et al. (2012) foi utilizada uma membrana de retenção nominal de 10 
kDa.  
Evans e Bird (2006) citam que podem ocorrer modificações na superfície de 
membranas hidrofóbicas por componentes hidrofílicos, submicelas ou complexos 
proteína-polifenol.  
A parte aromática dos compostos fenólicos facilita a agregações, bem como 
facilita a ligação de compostos fenólicos ou aglomerados de compostos fenólicos 
com a superfície da membrana. Adicionalmente, também é possível uma ligação de 
hidrogênio entre o átomo de oxigênio do grupo SO2 do polímero polietersulfona com 
o hidrogênio do grupo hidroxila dos compostos fenólicos (SUSANTO; FENG; 
ULBRICHT, 2009). 
Bagci (2014) avaliou o efeito da ultrafiltração de suco de romã na 
concentração de compostos fenólicos, com membrana de retenção nominal de 30 
kDa. O autor relatou uma diminuição na concentração de compostos fenólicos de 
298 gEAG/100 mL na alimentação para 263 gEAG/100 mL no clarificado.  
Cassano et al. (2008) observaram uma perda de 13,5% no conteúdo de 
compostos fenólicos no permeado em relação à alimentação, durante 
processamento de suco de kiwi por ultrafiltração com membrana de celulose de cut 
off de 30 kDa. Esses autores citam algumas das possíveis causas das perdas de 
alguns componentes durante a ultrafiltração, para os compostos fenólicos foi 
sugerida que uma possível causa da perda é a presença das polifenoloxidases 
(PPO). Apesar dessa enzima, PPO, ser relatada na literatura como presente nos 
extratos de erva mate (PRIMO et al., 2007), (PAGLIOSA et al., 2010), essa hipótese 




folhas de erva mate utilizadas haviam passado por inativação das enzimas no 
sapecador, que conforme Esmelindro et al. (2005),  inativa a PPO. 
Galaverna et al. (2008) estudaram o efeito do processamento do suco de 
laranja através de membranas no conteúdo de compostos bioativos, foi verificado 
que a concentração de ácido cafeico não apresentou diferenças estatísticas 
significativas entre a alimentação, o permeado e o retentado.  
Conidi; Cassano e Drioli (2011) avaliaram a perda de compostos fenólicos 
após a ultrafiltração de suco de bergamota, com a utilização da membrana de 
polisulfona (100 kDa) foi observado uma redução de 962 mg/L  na alimentação  para 
942 mg/L  no permeado, já o retentado apresentou uma concentração de 1056 mg/L.  
Com o intuito de avaliar em que configuração do sistema a perda de 
compostos fenólicos seria menos intensa, realizou-se o tratamento estatístico dos 
dados a fim de se obter o gráfico de contorno e demais parâmetros estatísticos do 
processo. 
Visando avaliar a validade do modelo gerado foi realizada uma análise de 
variância, tendo como variável dependente os valores de transmissão da TABELA 
14. A análise de variância é apresentada na TABELA 15, onde se verifica que o 
modelo proposto explica apenas 34,77% da variância.  
 
 
TABELA 15 - ANÁLISE DE VARIÂNCIA DOS MODELOS LINEARES PARA A TRANSMISSÃO 













Pressão Transmembrana (PT) 0,001444 1 0,001444 1,329242 0,368128 
Agitação (A) 0,000009 1 0,000009 0,008285 0,935772 
 PTxA 0,000121 1 0,000121 0,111384 0,770318 
Falta de Ajuste 0,000780 1 0,000780 0,718187 0,485981 
Erro Puro 0,002173 2 0,001086   
Total SQ 0,004527 6    
FONTE: O autor (2014) 
1
SQ: Soma dos quadrados, 
2
GL: Graus de liberdade, 
3
QM: Quadrado médio 
 
 
A FIGURA 16 ilustra os efeitos dos parâmetros escolhidos como variáveis 
independentes em relação à transmissão de compostos fenólicos, nota-se que 











FIGURA 16 - GRÁFICO DE PARETO PARA A TRANSMISSÃO DE 
COMPOSTOS FENÓLICOS FRENTE ÀS VARIAÇÕES DE PRESSÃO 
E AGITAÇÃO 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Uma vez que as variáveis independentes não apresentaram efeitos 
significativos na transmissão de compostos fenólicos pela membrana, não se julgou 
adequada a construção de um modelo linear para a transmissão. O baixo coeficiente 
de determinação e a falta de significância estatística dos termos tornaram inviável a 
construção do gráfico de contorno. 
Ruby-Figueroa, Cassano e Drioli (2012) realizaram a otimização das 
condições operacionais na recuperação de compostos fenólicos por meio de 
ultrafiltração do licor de laranja com membrana de polisulfona (100 kDa). Os autores 
reportam que o modelo obtido explica 70,37% da variância, a pressão 
transmembrana apresentou efeito positivo sobre a rejeição de compostos fenólicos, 
com rejeição máxima observada de 58,30%.  
O processo de clarificação do extrato aquoso de erva mate via ultrafiltração 
não ocasionou elevadas perdas no conteúdo de compostos fenólicos, sendo que a 






5.4.4 Determinação das Resistências 
 
 
Os cálculos das resistências foram realizados de acordo com o modelo das 
resistências em série, na TABELA 16 são apresentados os valores das resistências 
para todas as condições estudadas. 
 
 
TABELA 16 - VALORES DE RESISTÊNCIA OBTIDOS ATRAVÉS DO MODELO DE 
RESISTÊNCIAS EM SÉRIE 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Analisando os dados da resistência da membrana (RM) observa-se que 
houve uma pequena variação entre os experimentos, uma vez que RM está 
associada a propriedades intrínsecas da membrana. A resistência média da 
membrana apresentada foi de 1,75x1013 m-1com desvio padrão de 0,07 x1013 ou 
seja, o valor de RM permaneceu praticamente constante entre os ensaios. 
A resistência devido ao fouling (RF) e a resistência devido à polarização por 
concentração e à camada polarizada (RP) apresentaram o mesmo comportamento, 
onde um aumento na intensidade da pressão transmembrana levou a um aumento 
nos valores de RF e RP. Entretanto, a diferença entre os valores dos sete ensaios, 
tanto para RP quanto para RF são muito pequenos. É provável que essa diferença 
pouco pronunciada seja resultado do método utilizado para a remoção da camada 
gel polarizada, que pode não ter sido adequado aos experimentos.  
O aumento de RP como resultado da elevação na pressão transmebrana é 
resultado do aumento do fluxo e da convecção de soluto para a membrana como 
resposta ao aumento do fluxo, que como consequência torna mais intensa a 































1 0,5 400 1,64 ± 0,23 0,85 ± 0,29 1,91
 
± 0,31 4,40 ± 0,21 
2 1,5 400 1,86 ± 0,05 0,92 ± 0,28 2,63 ± 0,44 5,42
 
± 0,42 
3 0,5 800 1,72 ± 0,18 0,61 ± 0,31 1,79 ± 0,09 4,11 ± 0,39 
4 1,5 800 1,80 ± 0,08 0,95 ± 0,31 2,43 ± 0,50 5,18 ± 0,35 




± 0,76 1,60 ± 0,64 4,54 ± 0,29 




± 0,54 4,75 ± 0,51 




Na FIGURA 17 é apresentada, na forma gráfica, a composição de RT em 
função de RM, RP e RF. 
 

































FIGURA 17 – GRÁFICO DE COMPARAÇÃO DAS RESISTÊNCIAS AO FLUXO DE 
PERMEADO 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
A resistência total foi maior para ensaios realizados a pressões 
transmembrana maiores, a diferença entre a menor e a maior resistência total 
apresentadas (entre os ensaios 2 e 3) foi de 31,9%. 
Miranda (2005) e Clareto (2007) verificaram que para minimizar os efeitos do 
fouling é mais prudente que se opere o sistema em condições mais brandas de 
pressão.  
Evans et al. (2008) observaram uma relação entre fouling gerado e a 
natureza hidrofóbica das membranas de fluoropolímero  na clarificação de chá preto 
por meio de ultrafiltração. Outros autores citam observações semelhantes, tais como 
Yu et al. (2005) e Wavhal e Fisher (2005) que encontraram fortes evidências da 





Wu e Bird  (2007) avaliaram o comportamento de diferentes composições da 
alimentação frente ao processo de ultrafiltração; cafeína pura, solução modelo de 
compostos fenólicos pura, cafeína com proteínas do chá, proteínas do chá, 
proteínas do chá com compostos fenólicos, compostos fenólicos com  proteínas e 
cafeína. Apesar das soluções de compostos fenólicos serem constituídas de 
teaflavinas e tearubiginas, as observações podem ser extrapoladas para estudos 
com matérias primas ricas em outras moléculas de compostos fenólicos, como no 
presente trabalho, devido as propriedades químicas semelhantes. No estudo de Wu 
e Bird  (2007) foi relatado  que um aumento na retenção das teaflavinas (TF) poderia 
ser associado a dois possíveis mecanismos: aumento no tamanho do soluto devido 
a associação entre  TF e proteínas e/ou aumento na resistência a filtração devido ao 
fouling causado por proteínas ou espécies resultantes da associação entre TF e 
proteínas. 
Proteínas têm sido relatadas como componente significativo na composição 
das folhas de erva mate, conforme os estudos de Esmelindro et al. (2002) e Berté et 
al. (2011).  Já no extrato aquoso de erva mate, Silva et al. (2011) apontam que o 
conteúdo de proteína encontrado foi de 271 mg/100 mL, enquanto que Ramallo et al. 
(1998) relatam ter encontrado a concentração de 2,14 g/100g de erva em infusões 
quentes. 
Evans e Bird (2010) verificaram um aumento de 46% na resistência devido 
ao fouling em amostras de chá preto com adição de Ca+2 (0,01 M). Segundo Gan et 
al. (1997), íons bivalentes apresentam elevada tendência em complexar proteínas e 
hidrocarbonetos, provocando assim uma diminuição no raio hidráulico efetivo do 
poro, quando esses complexos de macromoléculas se depositam na superfície da 
membrana. 
Na literatura alguns estudos relatam a presença de íons cálcio em folhas de 
erva mate, pode-se citar Battestin et al. (2002), Heinrichs e Malavolta (2001) e  
Reissmann, Radomski e Quadros (1999). Ramallo et al. (1998), relatam que em 
infusões quentes de erva mate foram encontradas 80,94 mg de Ca+2  por 100 
gramas de erva utilizada no preparo da infusão. Sendo assim, os íons cálcio 
presentes no extrato aquoso de erva mate podem complexar com as proteínas, 
também presentes no extrato, contribuindo dessa forma para a formação do fouling e 




Vários autores verificaram a presença de cafeína em folhas e/ou extratos de 
erva mate, como por exemplo, Zielinski et al. (2014), Boaventura et al. (2013), 
Mazzafera (1997), Rostagno et al. (2011), Anesini et al. (2012), Berté et al. (2011), 
Isolabella et al. (2010) e Bastos et al. (2006).  De acordo com as observações de Wu 
e Bird  (2007)  o decréscimo do fluxo de permeado gerado pela cafeína (nesse caso 
os autores utilizaram uma solução de cafeína de 50 mg.L-1) se deve principalmente à 
polarização por concentração, além de concluírem que a cafeína não  alterou as 
condições da superfície da membrana.  
A contribuição de cada um dos fenômenos de redução do fluxo, RM, RF e RP, 
em relação aos valores de RT são apresentadas na TABELA 17.  
 
 







RM (%) RF (%) RP (%) 
1 0,5 400 37,3 19,3 43,4 
2 1,5 400 34,3 17,0 48,5 
3 0,5 800 41,8 14,8 43,6 
4 1,5 800 34,7 18,3 46,9 
5 1,0 600 38,3 26,2 35,2 
6 1,0 600 35,6 17,3 47,2 
7 1,0 600 35,2 16,8 48,0 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Verifica-se na TABELA 17 que a contribuição de RM foi praticamente a 
mesma para todos os ensaios. É possível correlacionar a elevada contribuição 
relativa de RM, por volta de 36,7% com os baixos valores de fluxo de permeado 
encontrados.    
As contribuições de RF e RP embora tenham apresentado uma variação 
maior do que a apresentada por RM, também podem ser consideradas constantes 
para todos os sete ensaios, apesar de seus valores absolutos terem apresentado 
diferenças em função da pressão transmembrana empregada.  RF apresentou uma 
contribuição média de 18,5% e RP uma participação média de 44,7%. 
Todisco, Tallarico e Gupta (2002) utilizaram uma membrana cerâmica de 
retenção nominal de 40 kDa na ultrafiltração de chá preto. A resistência da 




devido ao fouling representou apenas 12% da resistência da membrana. Os autores 
também observaram um aumento de RP em função do aumento da pressão 
transmembrana e que RP foi mais significativa do que RF. 
Chhaya et al. (2012a) relataram pouca diferença na razão RF/RM quando a 
pressão do sistema é variada, entretanto, esses autores observaram intensas 
discrepâncias entre a relação RF/RM quando diferentes frequências de agitação 
foram aplicadas. Esses autores dispunham de um aparato de agitação diferente do 
utilizado em nosso estudo, os referidos autores realizavam a agitação diretamente 
no módulo que continha a membrana.  
Bagci (2014) encontrou relações diferentes das descritas nesse trabalho, 
relativamente, a resistência devido à polarização por concentração e à camada 
polarizada foi responsável por 54,9% da resistência, seguido pela resistência devido 
ao fouling (35,2%), sendo que a resistência da membrana representou somente 
9,95% da resistência total.  
Diferente do presente estudo, em que a contribuição da resistência da 
membrana em relação à resistência total se manteve praticamente constante mesmo 
com as variações operacionais, Cassano, Mecchia e Drioli (2008) que realizaram a 
ultrafiltração de mosto de uva utilizando membranas com retenção nominal de 100 
kDa, observaram que com o aumento da pressão, a participação de RM na 
resistência total foi decrescendo até a pressão de 100kPa, ao passo que a 
participação de RP aumentou abruptamente entre as pressões de 20 e 40 kPa, já a 
contribuição de RF praticamente se manteve constante. Em relação aos valores 
absolutos, Cassano, Mecchia e Drioli (2008) observaram que os valores de RP e RT 
tenderam a aumentar mais intensamente com o aumento da pressão do que os 
valores de RF. 
Com o intuito de investigar os efeitos da pressão transmembrana e da 
agitação mecânica nos valores das resistências foram realizadas análises 
estatísticas. Como a resistência total é a soma das parcelas das contribuições das 
demais resistências (RM, RF e RP), optou-se por utilizar os dados de RT como variável 
dependente na construção da matriz de dados do planejamento experimental.  
Na TABELA 18 é apresentada a análise de variância para o planejamento 
experimental proposto.  A partir dos dados da TABELA 18 conclui-se que o modelo 



















Pressão Transmembrana (PT) 3,26408.10
26
 1 3,26408.1026 22,99549 0,000198* 
Agitação (A) 2,18806.10
25
 1 2,18806.1025 1,54149 0,232290 
 PTxA 1,69093.10
23
 1 1,69093.1023 0,01191 0,914445 
Falta de Ajuste 3,08980.10
21
 1 3,08980.1021 0,00022 0,988411 
Erro Puro 2,27111.10
26
 16 1,41944.1025   
Total SQ 5,75572.10
26
 20      
FONTE: O autor (2014) 
1
SQ: Soma dos quadrados, 
2
GL: Graus de liberdade, 
3
QM: Quadrado médio 




Para avaliar o efeito das variáveis escolhidas, foi construído o gráfico de 









FIGURA 18 - GRÁFICO DE PARETO PARA A RESISTÊNCIA TOTAL FRENTE ÀS 
VARIAÇÕES DE PRESSÃO E AGITAÇÃO 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
A partir do gráfico de Pareto da FIGURA 18 verifica-se que o efeito linear da 




Foram determinados os coeficientes de regressão significativos, obtendo 
assim o modelo linear, conforme mostrado na equação 17. 
 
                           RT = 4,78.10
13 + 5,22.1012.PT                                                (17) 
 
 
A partir da FIGURA 19 conclui-se que os menores valores para resistência 
total, dentro da faixa estudada, são alcançados com o sistema operado a baixas 
pressões e elevadas frequências de agitação.  
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FIGURA 19 - GRÁFICO DE CONTORNO PARA A RESISTÊNCIA TOTAL FRENTE ÀS 
VARIAÇÕES DE PRESSÃO E AGITAÇÃO 
FONTE: O autor (2014) 
 
 
Clareto (2007) e Ushikubo (2006) também realizaram estudos de otimização 




autores observaram que a resistência total pode ser diminuída quando são utilizadas 
pressões transmembrana mais baixas.  
 
 
5.4.5 Ajuste do Modelo Matemático 
 
 
Foi avaliado o ajuste do modelo de renovação de superfície aos dados 
experimentais dos sete ensaios.  
 
 
5.4.5.1 Modelo de Renovação de Superfície 
 
 
Na TABELA 19 são apresentados a taxa de declínio de fluxo de permeado 
“” e o coeficiente de determinação (R²) para cada ensaio. Para a avaliação do 
ajuste e a determinação da taxa de declínio foram utilizadas as curvas de fluxo 
acumulado de permeado.  O modelo se ajustou relativamente bem aos dados, com 
R² variando de 78,73 a 91,09%.  
 
 
TABELA 19 - PARÂMETROS OBTIDOS ( E R
2
) PELO MODELO DE RENOVAÇÃO DE 
SUPERFÍCIE 
FONTE: O autor (2014) 
Taxa de declínio de fluxo de permeado 
NOTA: O símbolo * situado nos ensaios 5 e 7 indica que somente as réplicas com R
2 
maior que 















1 0,5 400 1,85 ± 0,86 88,91 ± 10,21 
2 1,5 400 4,28 ± 2,05 88,11 ± 9,94 
3 0,5 800 2,47 ± 0,84 88,03 ± 6,56 
4 1,5 800 5,74 ± 2,98 84,06 ± 12,54 
5 1,0 600 2,87* ± 1,10 91,09* ± 9,33 
6 1,0 600 3,61 ± 3,58 78,73 ± 28,55 




O valor de relaciona-se com a taxa de declínio de fluxo, quanto mais 
intensa for a redução do fluxo nos primeiros instantes do estágio I da curva 
reportada por Marshall e Daufin (1995) mais elevados devem ser os valores de 
CLARETO, 2007).  
Verifica-se que todos os ensaios apresentaram elevadas taxas de declínio, 
todos com valores de  maiores que 1,85 h-1, o que significa que a queda de fluxo de 
permeado no início dos experimentos foi significativa.  
Apesar de ser esperado que para pressões transmembrana diferentes os 
valores de fossem bastante diferentes, os resultados da TABELA 19 nos indicam 
que para as condições do estudo, a pressão transmembrana e a agitação não 
exerceram grande influência em relação ao valor deEmbora esse desvio à 
tendência esperada também possa ter sido ocasionado pelo erro dos experimentos, 
expresso pelo desvio padrão da TABELA 19.  
Observa-se também que os experimentos com maiores fluxos de permeado 
iniciais exibiram maiores valores de apresentando assim uma queda abrupta de 
fluxo de permeado nos instantes iniciais do experimento.  
O ensaio com menor taxa de declínio foi o experimento1 (1,85 h-1), nesse 
caso talvez a pressão transmembrana baixa de 0,5 bar tenha contribuído para uma 
menor intensidade dos fenômenos relacionados à queda do fluxo de permeado. 
O ensaio 4 apresentou a maior taxa de declínio (5,74 h-1), que pode ser 
resultado da pressão transmembrana elevada aplicada na membrana, uma vez que 
uma pressão transmembrana maior pode contribuir para a formação de fouling 
(Ushikubo, 2006), apesar de tal observação se referir a soluções que contém muitos 
sólidos essa afirmação pode justificar o valor elevado de para o ensaio 4.   
É importante ressaltar também que o R2 poderia ser melhorado eliminado os 
pontos coletados nos primeiros minutos dos ensaios. 
Constenla e Lozano (1997) realizaram ultrafiltração do suco de maçã com 
membrana de polisulfona (50 kDa), onde foi verificado taxas de declínio de 0,01432 
min-1 (0,8592 h-1),  0,01842 min-1 (1,1052 h-1) e 0,06962 min-1 (4,1772 h-1), para as 
respectivas velocidades de 10, 15 e 20 L.min-1 . Ushikubo (2006) ao realizar 
microfiltração de suco de umbu encontrou a seguinte faixa de valores de 0,9639 a 
3,4212 h-1. Clareto (2007), na microfiltração de suco de goiaba utilizando membrana 




2,904 h-1 (0,0904 min-1) e 6,672 h-1 (0,1202 min-1), assim como um coeficiente de 






































A cinética da extração de compostos fenólicos mostrou que a partir de 35 
minutos a extração do conteúdo de compostos fenólicos da erva mate se manteve 
praticamente inalterada. 
Uma condição ótima estimada para a extração de compostos fenólicos 
dentro da faixa estudada é realizar a extração por 11,95 minutos a 92°C, apesar de 
a interação entre tempo e a temperatura ter apresentado efeito negativo sob os 
valores de compostos fenólicos, sugere-se trabalhar com tempos por volta de 10 
minutos para garantir que as características visuais desejadas nos extratos sejam 
garantidas. 
Uma segunda extração aquosa em folhas de erva mate não se mostrou 
satisfatória quando comparada com os valores extraídos de CFT da primeira 
extração. Evidenciou-se que seria necessário um processo de concentração, que 
geraria um gasto de energia considerável. O aspecto visual da segunda extração 
resultou também em coloração menos intensa frente às infusões comercias 
disponíveis ao consumidor final. 
O processo de ultrafiltração atendeu de maneira eficaz o objetivo da 
clarificação, pois levou a um permeado de cor amarelo ouro e com aspecto de 
elevada limpidez.  
Os valores de pH não apresentaram elevadas diferenças, tanto entre as 
frações obtidas, quanto entre os diferentes ensaios realizados, variando entre 5,96 e 
6,36.  
A eficiência do processo de clarificação ficou nítida após análise dos valores 
de turbidez, com redução da turbidez chegando a mais de 99%.  
As curvas de fluxo exibidas pelos ensaios de ultrafiltração mostraram valores 
de fluxo final pontual de permeado variando entre 3,99 e 10,20 kg/h.m2. Houve uma 
tendência a fluxos finais maiores, em pressões mais elevadas. A agitação mecânica 
não gerou efeitos significativos sobre as curvas de fluxo. 
Ainda em relação às curvas de fluxo de permeado observou-se que o tempo 
necessário para atingir o fator de concentração igual a 2,0 foi drasticamente 
diferente entre os ensaios realizados a pressões diferentes, variando entre 80,6 e 




A análise estatística do processo de ultrafiltração, considerando o fluxo de 
permeado final como variável dependente, confirmou que a pressão transmembrana 
apresenta um efeito significativo e positivo sobre o fluxo final pontual de permeado. 
O processo de clarificação do extrato aquoso por ultrafiltração não gerou 
perdas significativas no teor de compostos fenólicos, a transmissão de compostos 
fenólicos foi de 0,835 em média. 
A resistência total sofre maior influência da pressão transmembrana, sendo 
que tende a diminuir quando a membrana é submetida a pressões transmembrana 
menores. RT foi maior para ensaios realizados na pressão transmembrana de 1,5 
bar e mais baixa para ensaios realizados a pressão transmembrana de 0,5 bar.  
A resistência intrínseca da membrana se manteve praticamente inalterada 
durante toda a realização do estudo. A resistência da membrana apresentou uma 
participação média de 36,7% na resistência global do processo. 
A resistência devido a camada polarizada foi influenciada pela pressão de 
trabalho, sendo que na pressão transmembrana de 1,5 bar foram verificados os 
maiores valores desse efeito resistivo. RP foi responsável por aproximadamente 
44,7% da resistência total, em média. 
A resistência ocasionada pelo fouling também apresentou uma relação direta 
com a pressão transmembrana, sendo mais intensa na pressão transmebrana de 1,5 
bar e menor a pressão transmembrana de 0,5 bar. A contribuição de RF para a 
resistência total foi de 18,5%, em média. 
O modelo matemático de renovação de superfície apresentou um bom ajuste 
aos dados experimentais.  
De maneira geral, sugere-se que para a clarificação do extrato aquoso de 
erva mate, a agitação mecânica pode ser dispensada, uma vez que não apresentou 
efeitos significativos sobre a eficiência do processo. Já em relação à pressão 
transmembrana, apesar de um maior fluxo final ser alcançado a maiores pressões, é 
recomendado que o sistema seja conduzido a pressões mais baixas, uma vez que 
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